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Prefácio 


Prezados(as) alunos(as), 


O alimento é a ferramenta de trabalho do profissional nutricionista e devido a 
isso, é de suma importância o conhecimento acerca da sua composição nutricional 
(macro e micronutrientes), bem como a presença de qualquer substância contami- 
nante que possa estar presente no alimento. 

Nesse cenário, está inserida a Bromatologia, ciência dentro da Nutrição que 
estuda a composição do alimento. А palavra é originada do grego, em que “broma- 
tos” significa alimento e “logia” estudo. Assim, o estudo do alimento é de extrema 
importância para o profissional de saúde, pois fornece subsídios sobre as modifi- 
cações tecnológicas que o alimento pode sofrer, além de controlar toda a cadeia 
produtiva dos deles, principalmente no que diz respeito ao uso de substâncias quí- 
micas, por exemplo aditivos alimentares (alimentos industrializados), agrotóxicos 
(alimentos de origem vegetal) e antibióticos (alimentos de origem animal). 

Esse estudo dos alimentos ocorre por meio da análise laboratorial, análises 
estas que podem ser usadas tanto no controle de qualidade na produção de ali- 
mentos quanto na caracterização de destes, determinando assim os padrões de 
identidade e qualidade dos mesmos. 

Com base na importância da análise de alimentos no conjunto de ensino da 
Nutrição, com conteúdos teóricos e práticos dos procedimentos analíticos a serem 
adotados para cada tipo de alimento, de acordo com sua composição química, este 
livro é constituído de capítulos que descrevem os seguintes conceitos: 

e Alimentos próprios e impróprios ao consumo; 

e © Noções básicas de rotulagem de alimentos; 

e Fraudes em alimentos; 

e Тіроѕ de análises е metodologia analítica de alimentos; 

e — Métodos convencionais e instrumentais; 

• Padrões de identidade e qualidade de alimentos; 

• Determinação da composição centesimal de alimentos: umidade, cinzas, 
carboidrato, proteína, lipídeo e cinzas; 


• Determinação de qualidade de alimentos glicídicos, proteicos e lipídicos. 


Bons estudos! 





Alimentos próprios 
e impróprios ao 
consumo 


Alimentos próprios e impróprios ao consumo 


A Bromatologia é a ciência que utiliza a análise de alimentos para determinar a 
composição centesimal e a qualidade dos mesmos. Assim, podemos dizer que essa 
ciência tem por finalidade determinar: 

• А quantidade de macronutrientes (carboidrato, proteína e lipídeo) e micro- 
nutrientes (vitaminas e minerais), além do teor de umidade; 

• O valor calórico dos alimentos; 

• As propriedades químicas, físicas e toxicológicas dos alimentos; 


• À presença de contaminantes nos alimentos destinados ao consumo humano. 


Dessa forma, a conceituação de alguns termos comumente utilizados, com 
alimento próprio, alimentos impróprios, fraudes em alimentos e quais as ferra- 
mentas que o analista e o consumidor podem utilizar para garantir a segurança do 
alimento analisado se faz necessária. 

Os órgãos governamentais responsáveis pelo registro e controle dos alimen- 
tos são a Agência Nacional de Vigilância Sanitária (Anvisa) e o Ministério da 
Agricultura Pecuária e Abastecimento (Mapa), cada qual responsável por um gru- 
po de alimentos e a emissão 


OBJETIVOS 


= Aprender os fundamentos da Bromatologia e sua importância рага o profissional de saúde, 
principalmente nos aspectos relacionados às análises físico-químicas, a fim de garantir o 
consumo seguro dos alimentos; 

= Compreender os conceitos de alimento próprio e impróprio ao consumo humano; 

= Relacionar as causas das impropriedades ao alimento em questão; 

= Reconhecer ferramentas que o consumidor pode utilizar para escolher um alimento seguro 
ao consumo; 


» Diferenciar os tipos de fraudes que podem ocorrer nos alimentos. 
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А análise de alimentos pode ser utilizada como ferramenta em diversos cam- 
pos da ciência da Nutrição. No âmbito da indústria de alimentos, a determinação 
analítica é utilizada no controle de qualidade dos alimentos desenvolvidos, assim 
como no desenvolvimento de novos produtos, de forma a garantir, em ambos os 
casos, que os alimentos produzidos e/ou desenvolvidos atendem às especificações 
determinadas pela legislação vigente. 

Outra aplicação da Bromatologia é em institutos de pesquisa e universidades, 
tanto no desenvolvimento de novos produtos quanto na determinação da com- 
posição dos alimentos. As pesquisas acerca dos compostos bioativos presentes nos 
alimentos e a melhor forma de aplicar as tecnologias de alimentos na conserva- 
ção dos alimentos fazem com que esta seja uma área em expansão, com bastante 
publicação científica. Essa produção é de extrema importância para a saúde da 
população, pois com a oferta de alimentos ditos “mais saudáveis”, a atuação na 
prevenção de doenças a partir dos alimentos pode ocorrer de forma mais efetiva. 

Por fim, os órgãos governamentais, como a Anvisa e o Mapa realizam a análise 
de alimentos para a regulamentação, com a determinação dos padrões de identi- 
dade e qualidade de cada alimento, publicadas em forma de resoluções e porta- 
rias. Com essa regulamentação estabelecida, estes órgãos têm função fiscalizadora, 
a fim de verificar, seja por denúncia ou pela rotina de trabalho, se os alimentos 
expostos à venda atendem as especificações legais de qualidade e de segurança para 
o consumo. 

Então, podemos dizer que a Bromatologia tem importância em diversas áreas 
da Nutrição, por exemplo, na avaliação da ingestão de nutrientes; no tratamento 
de algumas doenças; na segurança alimentar; na educação nutricional e na rotula- 
gem de alimentos. Sob esta óptica, o profissional da área de saúde, seja nutricio- 
nista ou biomédico, apresenta importância fundamental na análise de alimentos e 
na determinação analítica da qualidade dos mesmos. 

Com o intuito de facilitar o entendimento da Bromatologia, é necessário o 
conhecimento da definição de alguns termos: 


Toda substância ou mistura de substâncias, nos esta- 
dos sólido, líquido ou pastoso ou qualquer outra forma 
ALIMENTO adequada, destinadas a fornecer ao organismo humano 


os elementos normais à sua formação, manutenção e 
desenvolvimento. 
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Padrões aprovados e estabelecidos рог lei para сада tipo 

PADRÃO DE ou О de ШЕ no Е ad 

meio da Anvisa, seja pelo Mapa. Esses PIQs têm a finali- 

IDENTIDADE E dade de fornecer embasamento analítico que identifica o 

QUALIDADE ШІ) alimento como tal (identidade) ou garante а segurança do 
mesmo (qualidade). 


5 É | 2 legai 
ALIMENTO PRÓPRIO | aquele que atende a todos os parâmetros legais de 
identidade e qualidade, sendo assim seguro ao consumo 


AO CONSUMO humano. 


ALIMENTO É aquele que não atende a uma ou mais especificações 
IMPROPRIO AO legais de identidade e qualidade, não sendo seguro ao 
CONSUMO consumo ou não podendo ser designado como tal. 





Sobre os padrões de identidade e qualidade dos alimentos 
São os padrões estabelecidos pelo órgão governamental competente dispondo sobre: 
- Denominação; 
- Definição e composição de alimentos; 
- Matérias-primas alimentares; 
- Alimentos in natura e aditivos intencionais; 
— Fixa requisitos de higiene, normas de envasamento e rotulagem, métodos de 
amostragem e análise. 
" Ex.: Chocolate: Resolução КОС по 264, de 2005 - Anvisa — Aprova o “Regulamento 
técnico para chocolate e produtos de cacau". 


= Ex.: Mel: Instrução Normativa no 11 de 20 de 2000 – Мара — Aprova o "Regulamento 
técnico de identidade e qualidade do mel". 


Para determinar se os alimentos estão dentro do estabelecido para os PIQs, são 
utilizados métodos de identificação, métodos de qualidade e a análise sensorial. 
Os métodos de identificação, como o próprio nome já indica, identificam os 
nutrientes e/ou substâncias que compõem o alimento e que são características do 
mesmo. Podem ser utilizados também para quantificar substâncias ilegais e que 
são usadas nos alimentos a fim de mascarar a baixa qualidade dos mesmos, ou 
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substâncias químicas utilizadas para aumentar a vida útil dos alimentos. Assim, 
são métodos que quantificam o que está sendo pesquisado. Já os métodos de 
qualidade indicam a presença ou ausência de alguma substância e/ou micro-or- 
ganismo que compromete os padrões de qualidade para determinado alimento. 
A análise sensorial, muito importante na análise de alimentos, abrange cri- 
térios subjetivos a serem avaliados pelo analista e/ou consumidor, como: sabor, 
aroma, textura, cor ou outras qualidades próprias dos alimentos e que são de 
importância para determinar sua qualidade. Muitas alterações que os alimentos 
sofrem impactam nas características sensoriais dos alimentos, portanto, esses as- 


pectos também são verificados na elaboração de um laudo. 
Rotulagem de alimentos 


A rotulagem de alimentos apresenta como objetivo básico identificar o ali- 
mento comprado, sendo uma ferramenta de controle de qualidade do consu- 
midor. Ao adquirir os alimentos industrializados, é por meio dos rótulos que o 
consumidor tem acesso a informações sobre o produto, como valores nutricionais 
e parâmetros de qualidade e segurança dos mesmos. 

No Brasil, o Ministério da Saúde, por intermédio da Agência Nacional de 
Vigilância Sanitária (Anvisa), é responsável pelas regulamentações sobre os rótulos 
alimentícios. Os regulamentos específicos de rotulagem são vários, mas os princi- 


pais e norteadores são: 


RDC NO 259, DE 20 DE Estabelece Regulamento Técnico para Rotulagem 


SETEMBRO DE 2002 Geral dos Alimentos Embalados; 


Estabelece Regulamento Técnico sobre Rotula- 
КОС NO 360, DE 23 DE gem Nutricional de Alimentos Embalados, tornan- 


DEZEMBRO DE 2003 do obrigatória а Rotulagem Nutricional; 


Estabelece Regulamento Técnico de Porções de 
Alimentos Embalados para Fins de Rotulagem 
Nutricional; 


RDC NO 359, DE 23 DE 
DEZEMBRO DE 2003 
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RDC NO 23, DE 15 DE а Técnico sobre o ШЕГЕ де Frogeci- 
mentos Básicos para Registro e Dispensa da Obri- 
MARÇO DE 2000 gatoriedade de Registro de Produtos Alimentícios; 


RDC NO 278, DE 22 DE 
SETEMBRO DE 2005 


Revogou os Anexos | e || da RDC 23 de 2000. 





Os rótulos são elementos essenciais de comunicação entre produtos e consu- 
midores. Por essa razão, as informações nele contidas devem ser claras e são usadas 
para orientar a escolha adequada de alimentos. 

O nutricionista tem papel fundamental na divulgação dessas informações, que 
devido às legislações pertinentes são complexas, facilitando assim a compreen- 
são dos termos usados na rotulagem de alimentos, aumentando seu potencial de 
proteção e promoção da saúde, por meio do interesse pela busca do consumo e 
escolha mais saudável de alimentos. 

As informações que devem constar obrigatoriamente nos alimentos industria- 
lizados são: 

• Nome do produto: conforme prevê o Regulamento Técnico específico, po- 
dendo ser seguido das características específicas do produto; 

— O uso da marca é opcional: nome fantasia, marca registrada, поте де 


fábrica, denominação consagrada. 


e Lista de ingredientes: informa os ingredientes que compõem o produto. 
A leitura dessa informação é importante porque o consumidor pode identificar 
a presença ingredientes que não devem ser consumidos, como no caso de açúcar 
por diabético; 
— Alimentos de ingredientes únicos como açúcar, café, farinha de man- 
dioca, leite, vinagre não precisam apresentar lista de ingredientes. 
- A lista de ingredientes deve estar em ordem decrescente, isto é, o pri- 
meiro ingrediente é aquele que está em maior quantidade no produto e o 


último, em menor quantidade. 


e Origem: informação que permite ao consumidor saber quem é o fabricante 
do produto e onde ele foi fabricado. São informações importantes para o consu- 
midor se informar sobre a procedência do produto e entrar em contato com o 


fabricante se for necessário. 
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• Prazo de validade 
— Inferior a três meses: os produtos devem apresentar pelo menos o dia е 
o mês; 
— Superior a três meses: os produtos devem apresentar о mês е о ano; 
— Seo mês de vencimento for dezembro, basta indicar o ano, com a ex- 


pressão “fim de (ano)”. 


• Conteúdo Líquido: indica a quantidade total de produto contido 
na embalagem; 


— O valor deve ser expresso em unidade de massa (quilo) ou volume 
(litro). 


• Lote: é um número que faz parte do controle na produção. Caso haja algum 
problema, o produto pode ser recolhido ou analisado pelo lote ao qual pertence. 

• Informação nutricional obrigatória: é a tabela nutricional. Sua leitura é 
importante porque a partir das informações nutricionais você pode fazer escolhas 
mais saudáveis. 

* Instruções para о uso: quando necessário. 

• Número do registro: órgão competente (Ministério da Agricultura ou 
Ministério da Saúde), quando obrigatório. 


Lista de 
Ingredientes 










Lote 


Nome do Produto 


E мы 





Prazo de Validade 


Nome е 
Endereço 
do Fabricante 


Conteúdo líquido 
e 1 


“~ Identificação 
de origem 


Figura 1.1 — Anvisa. 
Alimentos próprios ao consumo 
Como visto anteriormente, os alimentos próprios ao consumo são aqueles que 


atendem aos PIOs específicos para cada про de alimento. Esses alimentos podem 


ser classificados em alimentos genuínos е alimentos in natura ou naturais. 
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De acordo com о Decreto-Lei по 986 de 21 de outubro де 1969, entende-se 
por alimentos genuínos aqueles “alimentos saudáveis, ou seja, que não têm ne- 
nhum tipo de substância não autorizada e cumprem as especificações regulamen- 
tarias”. O mesmo Decreto-Lei define alimentos in natura ou naturais “todo ali- 
mento de origem vegetal ou animal, para cujo consumo imediato se exija, apenas, 
a remoção da parte não comestível e os tratamentos indicados para a sua perfeita 
higienização e conservação”. 

Mas como saber se o alimento está próprio ao consumo sem o uso da análise 
de alimentos? 

É necessário observar alguns aspectos no momento da compra do alimento, 
como: 

• Limpeza do local е dos funcionários; 

• Condições de armazenamento dos alimentos, principalmente dos alimentos 
que precisam ser mantidos sob refrigeração; 

• Verificação da rotulagem, pois como já foi visto o rótulo traz informações 
fundamentais acerca do alimento; 

• Verificação da embalagem, caso ela esteja violada, amassada, rasgada, não 
comprar o mesmo; 

• Características sensoriais, pois indica se o alimento apresenta algum tipo de 


alteração, principalmente microbiológica. 


No entanto, muitas adulterações nos alimentos não são percebidas pela ob- 
servação dos aspectos citados, sendo assim de fundamental importância a con- 
fiabilidade da marca e do local onde são comprados os alimentos. Assim, serão 
garantidas a qualidade e a segurança na ingestão dos alimentos. 


Alimentos impróprios ao consumo 


Os alimentos considerados impróprios ao consumo são aqueles que sofreram 
algum tipo de alteração em suas características químicas, físicas, biológicas e/ou 
sensoriais. Essas modificações podem ser causadas por agentes químicos (agrotóxi- 
cos, produtos de limpeza), físicos (pelos de animais, pregos) ou biológicos (bacté- 
rias, fungos) ou pelo contato do alimento com alguma substância contaminante. 

Esses alimentos não atendem as especificações legais determinadas pelos pa- 
drões de identidade e qualidade e, de uma forma geral, os alimentos impróprios 


ao consumo são prejudiciais à saúde. 
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De acordo com o Artigo 18, 5 6º, do Código de Defesa do Consumidor, são 
considerados impróprios ao consumo: 

* Produtos cujos prazos de validade estejam vencidos; 

* Produtos que não informem de forma legível o prazo de validade; 

• Produtos deteriorados, adulterados, avariados, falsificados, corrompidos 
ou fraudados; 

• Produtos em desacordo com as normas regulamentares de fabricação, dis- 
tribuição ou apresentação; 

* Produtos que se revelem inadequados ao fim a que se destinam; 

• Produtos que não informem sobre riscos à saúde e segurança 


dos consumidores. 


Quando o fornecedor de alimentos, por exemplo de produtos agrícolas, fabri- 
cante, importador, proprietário de estabelecimento que comercialize alimentos, 
coloca no mercado algum alimento sabendo que seu consumo poderá causar al- 
gum dano à saúde e não esclarecer este fato ao consumidor, estará sujeito às pe- 
nalidades da lei, de acordo com o Artigo 9 do Código de Defesa do Consumidor. 


177 EXEMPLO 


Casos reais 
А 9% Turma Cível do Tribunal de Justiça do Distrito Federal е dos Territórios em votação 
unânime negou provimento ao recurso de Apelação Cível (201 1.01.1.214153-2) e manteve, 
na íntegra, a sentença da 8a Vara Cível de Brasília que condenou a sociedade Carrefour 
Comércio e Indústria LTDA a: 
a) Abster-se de expor à venda produto impróprio para consumo em razão da contami- 
nação por micro-organismos como fungos, da expiração do prazo de validade, do acondi- 
cionamento em temperaturas inadequadas ou sem a identificação por meio de rotulagem, 
sob pena de pagamento de multa de R$ 80 mil para cada descumprimento constatado; 
b) Abster-se de cobrar, no caixa, valor superior ao anunciado em oferta disponibilizada 
aos consumidores por qualquer meio, sob pena de pagamento de multa de R$ 80 mil 
para cada descumprimento constatado e, por fim, 
с) Pagar o valor de R$ 400 mil em desestímulo e compensação pelos prejuízos extra- 


patrimoniais coletivos. 
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RJ: nutricionistas são presas por itens vencidos em hospitais 


Uma operação da Delegacia do Consumidor (Decon) prendeu nesta quinta-feira sete 
suspeitos de crimes contra as relações de consumo em cinco unidades hospitalares 
na região metropolitana do Rio de Janeiro. Entre os detidos estão quatro nutricionistas. 
Mais de 200 kg de alimentos em estado irregular foram apreendidos, além de materiais 
hospitalares vencidos. 

De acordo com a Polícia Civil, a pior situação verificada na operação UTI foi no Hospital 
Rio Mar, na Barra da Tijuca, onde mais de 150 kg de alimentos fora da validade, entre 
eles frangos, carnes, peixes e frios, foram apreendidos. Alguns estavam sem identifi- 
cação de procedência. No local, foram presos a nutricionista Márcia Cohen Gorodicht, 
50 anos, e о almoxarife Marcos Antônio Aragues, 43 anos. Três balcões frigoríficos da 
instituição foram interditados e passarão por vistoria da Vigilância Sanitária na sexta- 
feira. No Rio Mar, ainda foram apreendidos materiais como sondas e cânulas vencidos. 
No Hospital Quinta D'or, em São Cristóvão, 31 garrafas de água mineral fora da valida- 
de, além de pacotes de pão, queijos, doces e temperos vencidos, foram apreendidos. As 
duas nutricionistas do hospital, Márcia Ronquete dos Santos, 32 anos, e Elita Madeira 
Brandão, 31 anos, foram presas. A nutricionista Catarina Lucia Mamede de Queiroz, 42 
anos, que chegou depois no local, foi indiciada no inquérito policial. 

Conforme a polícia, no Hospital São Lucas, em Copacabana, também foram apreendi- 
dos pacotes de queijo e lombo sem identificação de origem e com validade vencida. A 
nutricionista Rosângela Lima de Oliveira, 53 anos, foi presa. Em Niterói, no Hospital de 
Clínicas, a farmacêutica Liliane Cunha de Sá, 42 anos, também foi presa. No local, foram 
encontrados medicamentos e materiais cirúrgicos fora da validade. 

Já na clínica pediátrica Primeira Idade, na Barra da Tijuca, a nutricionista Iza Gimenes de 
Jesus, 51 anos, também foi presa. Sacos de filé de peixe, linguiças, pedaços de frango, 
queijo e presunto fora da validade também foram apreendidos. Os sete presos foram 
autuados e tiveram fiança atribuída com valores de 20 a 40 salários mínimos, ou seja, 
de R$ 10,9 mil a R$ 21,8 mil. 


Disponível em: <https://noticias.terra.com.br/brasil/policia/rj-nutricionistas-sao 
-presas-por-itens-vencidos-em-hospitais,d 1a8325ab6e1b310VgnCLD200000bbcce- 
bOaRCRD.html>. Acesso em: jun. 2017. 


A pena, segundo a lei no 8.137/1990, pode ser de dois a cinco anos para o 
responsável pelo estabelecimento gue "vender, ter em depósito para vender ou 
expor A venda ou, de gualguer forma, entregar matéria-prima ou mercadoria, em 
condições impróprias ao consumo”. 
Além disso, o estabelecimento está sujeito à aplicação de multas, tanto pelo 
Procon quanto pela vigilância Sanitária que, também, pode, conforme a gravidade 
da situação, determinar a interdição do local. Em relação ao consumidor que for 
lesado na aquisição de alguma mercadoria no local, ele tem direito à devolução do 


dinheiro e indenização por danos que, eventualmente, tenha sofrido. 
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Os alimentos podem estar impróprios para o consumo quando estão conta- 
minados ou alterados. Os alimentos contaminados são aqueles que apresentam 
qualquer matéria estranha que não seja naturalmente do alimento, podendo ser 
oriunda do homem, do animal ou do ambiente. Como dito anteriormente, essa 


contaminação ocorre por agentes químicos, físicos ou biológicos. 


BioLógicos 


Como os micro-organismos 


Como os venenos 








Como pedras, cacos de vidro, pregos etc 





Figura 1,2 — Anvisa. 


Os alimentos alterados são aqueles que sofreram modificações totais ou par- 
ciais nas suas características sensoriais, no estado físico, na composição intrínseca 
ou no valor nutritivo, ocorrendo devido a causas naturais, físicas, químicas ou bio- 


lógicas. Como agentes causadores dessas alterações, podemos citar como exemplos: 


Transporte; processamento; armazenagem inadequada 


AGENTES FÍSICOS (claridade, temperatura, pressão) e condições inadequa- 
das de manuseio; 


Interação da embalagem com alimento e migração de 
agentes químicos para o alimento; 


AGENTES QUÍMICOS 


AGENTES Micro-organismos que são capazes de sintetizar enzimas, 
BIOLÓGICOS toxinas, ácidos e gases, causando alterações irreversíveis. 
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LEITURA 


" Exemplos de alimentos impróprios ao consumo. Disponível em: <https://noticias.bol. 
uolcom.br/fotos/entretenimento/2013/06/13/confira-casos-de-alimentos-improprios-pa- 


ra-consumo.htm >. Acesso em: jun. 2017. 


Regulamentação de alimentos 


Os alimentos produzidos e comercializados precisam se regulamentados por 
órgãos governamentais, de forma a evitar que alimentos impróprios ao consu- 
mo e/ou que causem algum dano à saúde humana sejam disponibilizados ao 
consumidor. 

No caso de alimentos, os dois órgãos responsáveis por essa regulamentação e 
fiscalização são: o Ministério da Agricultura Pecuária e Abastecimento (Mapa) e o 
Ministério da Saúde por intermédio da Agência Nacional de Vigilância Sanitária 
(Anvisa). O Mapa se responsabiliza pelos produtos de origem animal, vegetal e 
cereais (grãos) in natura, bebidas, vinagres e produtos apícolas e a Anvisa pelos 
alimentos de origem vegetal industrializados, água mineral, sal, alimentos para 


fins especiais, alimentos funcionais, aditivos e embalagens. 


(27 CONEXÃO 


Toda a legislação pertinente aos alimentos pode ser encontrada no site desses órgãos, 
pelo seguinte caminho: 

. Anvisa: www.anvisa.gov.br > legislação > assuntos: alimentos > legislação; 

а Мара: www.agricultura.gov.br > legislação > acesso ao sislegis > módulo cidadão > 


digitar dados para a busca. 


A Anvisa é o órgão responsável pela expedição do registro de alimentos no 
Ministério da Saúde. Por meio da Resolução no 23 de 2000, a qual estabelece o 
Manual de Procedimentos Básicos para Registro e Dispensa da Obrigatoriedade 
de Registro de Produtos Pertinentes à Área de Alimentos (a Resolução no 278 de 


2005: Revoga os anexos І e П), direciona sobre a obrigatoriedade de registro e a 
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dispensa dessa obrigatoriedade. Segundo esta Resolução é dispensada da obrigato- 


riedade de registro os seguintes alimentos: 


Асасагев e produtos para adoçar; 

Aditivos aromatizantes/aromas; 

Alimentos adicionados de nutrientes essenciais; 

Alimentos e bebidas com informação nutricional complementar; 

Balas, bombons e goma de mascar; 

Café, cevada, chá, erva-mate e produtos solúveis; 

Chocolate e produtos de cacau; 

Embalagem; 

Enzimas e preparações enzimáticas; 

Especiarias, temperos e molhos; 

Gelados comestíveis e preparados para gelados comestíveis; 

Gelo; 

Misturas para o preparo de alimentos e alimentos prontos para o consumo; 
Óleos vegetais, gorduras vegetais e creme vegetal; 

Produtos de cereais, amidos, farinhas e farelos; 

Produtos proteicos de origem vegetal; 

Produtos de vegetais (exceto palmito), produtos de frutas e cogume- 


los comestíveis. 


Porém, existem aqueles alimentos de registro obrigatório: 


Aditivos; 

Adoçante dietético; 

Águas adicionadas de sais; 

Água mineral natural e água natural; 

Alimentos com alegações de propriedades funcionais e/ou de saúde; 
Alimentos infantis; 

Alimentos para controle de peso; 

Alimentos para dieta com restrições de nutrientes; 
Alimentos para dieta com ingestão controlada de açúcares; 
Alimentos para nutrição enteral; 

Alimentos para gestantes e nutrizes; 

Alimentos para idosos; 

Alimentos para praticantes de atividade física; 
Coadjuvante de tecnologia; 


Embalagens de novas tecnologias (recicladas); 
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• Novos alimentos e/ou novos ingredientes; 
e Sal; 


Sal hipossódico/sucedâneos do sal; 


• Substâncias bioativas e probióticos isolados com alegação de propriedades 
funcional e ou de saúde; 
* Suplemento vitamínico e/ou mineral; 


• Palmito. 


Entende-se por registro único quando um mesmo produto é fabricado por 
diferentes unidades fabris ou com a mesma base de formulação. O registro de 
produto no caso de empresa distribuidora, onde o alimento é produzido por outra 
empresa, deverá ter no rótulo a descrição e os dados jurídicos de ambas. O registro 
de produção terceirizada ocorre quando a empresa quer terceirizar sua fabricação, 
isto é, ela é detentora da formulação a ser produzida em outra unidade fabril. 
Quando o produto a ser registrado não tem PIQ e/ou regulamento técnico, a 
empresa deve apresentar proposta de PIQ junto com o registro e anexar referên- 
cia internacional. 

O Mapa fica responsável pela regulamentação e fiscalização de estabelecimen- 
tos produtores de: carnes e derivados; leite e derivados; pescado e derivados; ovos е 
derivados; mel e cera de abelhas e derivados, tanto para empresas atacadistas quan- 
to exportadoras. Essa regulamentação é feita pelo estabelecido no Regulamento da 
Inspeção Industrial e Sanitária de Produtos de Origem Animal (RIISPOA). 

O Departamento de Inspeção de Produtos de Origem Animal (DIPOA) é o setor 
responsável por garantir a qualidade dos produtos de origem animal destinados ao 
consumo interno e externo. Essa inspeção é realizada por meio do Serviço de Inspeção 
Federal, conhecido pela sigla SIF, que apresenta um selo de garantia de inspeção. 

Todos os produtos de origem ani- 
mal, sob responsabilidade do Mapa, são 
registrados e aprovados pelo SIF com a 
finalidade de garantir a certificação sa- 
nitária e tecnológica para o consumidor 


brasileiro, com base nos parâmetros das 





legislações nacionais e internacionais 
vigentes. O selo é conhecido mundial- Figura 1.3 – Modelo do Selo SIF. 
mente como uma marca de garantia 


do produto. 
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Fraudes em alimentos 


Entende-se por fraudes a comercialização de alimentos que estão alterados, 
adulterados ou falsificados, com o objetivo de obter maiores lucros. As fraudes 
são realizadas por meio de processos que atribuem aos alimentos qualidade e/ou 
requisitos que os mesmos não têm, ou de forma a mascarar más condições higiê- 
nico-sanitárias na sua manipulação. 

As fraudes só existem devido à coexistência de três pilares fundamentais: falta 
de índole do fabricante, neste caso denominados fraudadores; os consumidores 
como as maiores vítimas desses atos; e ausência de uma fiscalização rigorosa e eficaz, 
de forma a punir jurídica e exemplarmente os envolvidos o processo fraudulento. 

Existem fraudes que são mais grosseiras, e devido a isso o consumidor conse- 
gue perceber imediatamente. Porém, a maior parte das fraudes são mais astutas е 
de difícil percepção, pois de uma forma geral, compromete muito pouco ou quase 
nada as características sensoriais, mas com grande impacto no valor nutritivo dos 
alimentos e na segurança ao consumo. 

Podem ser classificadas em quatro tipos: fraudes por alteração; fraudes por 
adulteração; fraudes por falsificação e fraudes por sofisticação. As quais serão dis- 
cutidas e exemplificadas a seguir. 


Fraudes por alteração 


As alterações de um alimento se destacam principalmente pela modificação 
das características inerentes aos alimentos, levando a uma alteração nos PIQs dos 
mesmos. De forma geral, essas alterações ocorrem sem a interferência de indiví- 
duos e têm impacto no valor nutritivo dos alimentos. Podem ser classificadas em: 
alteração enzimática, alteração por agentes químicos, alteração por agentes físicos, 
alteração macrobiana e alteração por micro-organismo. 

Nesse caso, o que caracteriza a fraude é o fabricante/vendedor do alimento ter 
conhecimento da impropriedade pela alteração e mesmo assim efetuar e/ou autori- 
zar sua comercialização, obtendo lucro com um alimento que deveria ser descartado. 

Não podemos confundir esse tipo de fraude com os alimentos “alterados”, mas 
que possuem autorização de fabrico e/ou registro para comercialização. Muitas 
vezes esses alimentos são obtidos com o uso de microrganismos benéficos, como 
bactérias lácticas e alguns fungos usados em leites acidificados e queijos, respecti- 


vamente. Tais alimentos possuem PIQ e podem ser comercializados. 
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As causas mais comuns das alterações são: falhas na coleta e obtenção do pro- 
duto, omissões na elaboração do produto, má conservação, material de envase 
inadequado, transporte impróprio. 





Fraudes por adulteração 


Alimento adulterado é definido por Evangelista (2000) como “aquele que 
foi privado em forma parcial ou total, de seus elementos úteis ou característicos, 
substituídos ou não por outros inertes ou estranhos, que tenha sido adicionado 
de aditivos não autorizados ou submetidos a tratamento de qualquer natureza, 
para dissimular ou ocultar alterações, deficiente qualidade de matéria-prima ou 
defeitos de elaboração”. 

As adulterações são sempre realizadas intencionalmente e se caracterizam por 
ter quase nenhum impacto nas características sensoriais, porém muita modifica- 
ção no valor nutritivo. Como não altera significativamente as características senso- 
riais (cor, sabor, aroma, aparência) é de difícil visualização pelo consumidor, sendo 
necessárias análises específicas para sua detecção e emissão de laudo. 

Аз fraudes por adulteração podem ser classificadas em 11 diferentes modali- 
dades, a saber: 


Por adição ao produto de alimentos ou substâncias inferiores 


PRODUTOS ADULTERADOS CAUSAS DE FRAUDES 


Café moído Cevada, milho, raízes, caramelo 
Farinha de trigo especial Farinhas inferiores 

Farinha de trigo comum Gesso, bicarbonato 

Leite Água 

Mate Gravetos de erva-mate 

Pão de sêmola Farinha com raspa de mandioca 
Picles Ácido acético no vinagre 

Pimenta do reino Semente de mamão seca e moída 
Sal e açúcar Areia 
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Por adição де elementos não permitidos ou adição de substâncias não reveladas 


ELEMENTO FRAUDES 


ADICIONADO 


Estereato Usado em massa alimentícia para dar brilho 





Cloreto de cálcio Utilizado em macarrão para evitar a formação de goma 


Nitrosina Dar coloração em envoltórios de salsicha 

Pigmentos Simular envelhecimento em bebidas 

Amido Usado em iogurte para aumentar o volume 

Anilina Em aves para dar coloração amarela e vender como frango caipira 


Em mandiocas para adquirir coloração negra, indicando cultivo em 


Terra turfosa Se 
solo preto – melhores condições de cozimento 


Por subtração de constituintes dos alimentos 


PRODUTOS ADULTERADOS CAUSAS DE FRAUDES 


Café Extração da cafeína 


Nos casos não previstos, transgressão na retirada 


Farinha de mandioca ; 
da fécula 


Leite Retirada do creme; para a fabricação de manteiga 


Extração das camadas mais superficiais do albú- 


Trigo men do trigo 


Por subtração e adição de constituintes, simultaneamente 


PRODUTOS ADULTERADOS CAUSAS DE FRAUDES 


Parte do azeite é retirada e substituída por óleos 


Azeite de oliva қ 
vegetais 


A manteiga de cacau é substituída por gorduras 


Bombons e produtos recheados hidrogenadas 


Há subtração de parte do volume do leite, substi- 


it 
Laie tuída por elemento equivalente (água) 
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Por substituição no produto, de um ou mais de seus constituintes 


PRODUTOS CAUSAS DE FRAUDES 


ADULTERADOS 





A carne utilizada, geralmente moída, é substituída ou mis- 
Embutidos turada com outras não usualmente empregadas na alimen- 
tação humana 


O ovo constante da especificação do rótulo é substituído 


Massas de bolo, macarrão 
por corante 


A farinha integral e a de centeio são trocadas por mistura 


Pão de centeio У i У 
de açúcar caramelizado e remoído 


Por substituição de alimento original, por outro elaborado artificialmente 


Esta adulteração pode ser confundida com fraude de falsificação. A diferença 
está no fato de a adulteração ter a substituição do produto declarada em rótulo por 
outro e a falsificação é uma falsa alegação da natureza do produto. 


177 EXEMPLO 


" Alegação de venda de guaraná, quando na verdade é uma solução açucarada, contendo 
aditivos: acidulante, flavorizante, conservador, entre outros; 
" Alegação de venda de suco de uva, quando na verdade é um preparado com adoçante, 


essência, acidulante, conservador, entre outros aditivos químicos. 


Por substituição da matéria-prima anunciada na embalagem, por outra pare- 
cida, porém de menor valor 


(77 EXEMPLO 


" Glicose por mel; 


" Cação por filé de bonito; 
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= Filé de cação por peixe fino (corte enviesado); 
« Badejo por filé de моја; 


= Amido por gelatina. 


Por simulação de quantidade de alimento especificada 


Neste caso, o principal objetivo é obter preços mais baratos com o uso de 
matérias-primas mais baratas ou que não são consumidas, apenas usadas para con- 


servar o alimento. 


(77 EXEMPLO 


= Doces em pasta (especialmente goiabadas) acrescidos de vegetais como chuchu, banana 
e abóbora; 

= Conservas com seu conteúdo diminuído, em favor do líquido de cobertura; 

= Produto embalado em pacotes, com menor quantidade da que se encontra em produ- 


tos concorrentes 


Por omissão de constituintes constantes da fórmula de registro de fabricação 


Todo alimento que apresenta registro ou comunicação de fabrico precisa en- 
tregar ao órgão competente a lista de ingredientes pertencente àquele alimento 
em questão. Quando o produto é elaborado com a falta de qualquer um desses 
ingredientes, o mesmo se caracteriza por adulteração da fórmula original. 


Por aproveitamento de alimentos degenerados 
Neste caso, quando o alimento já se encontra degenerado, independentemen- 
te da causa da alteração, é aproveitado para comercialização direta ou para elabora- 


ção de produtos. Nesse caso, há um prejuízo nutricional e sanitário dos alimentos. 


Exemplo: comercialização de óleos/azeites rancificados. 
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Рог recuperação fraudulenta де alimentos 


Ocorre quando o alimento está alterado, e uma ação humana recupera suas 
características sensoriais ditas normais, com o uso de substâncias não permitidas 
para aquele alimento. Exemplo: uso de mercúriocromo em carnes esverdeadas 


para a mesma adquirir coloração avermelhada novamente. 





Fraudes por falsificação 


Evangelista (2000) define alimento falsificado como aquele que “tenha a apa- 
rência e caracteres gerais de um produto legítimo, protegido ou não por marca 
registrada e se denomina como este, sem sê-lo, ou que não proceda de seus verda- 
deiros fabricantes ou zona de produção conhecida e/ou declarada”. 

A falsificação pode ocorrer de diferentes maneiras, sendo: 

* Quanto à qualidade 


PRODUTOS CAUSAS DE FRAUDES 


FALSIFICADOS 





Cortes de segunda ou terceira, vendidos como de primei- 


Carne 

ra, ou misturados, ou com excesso de pelancas 
Erva-doce Venda de funcho barato, como erva-doce 
Frutas Verdes e que não amadurecerão nunca 
Laranja De qualidade inferior (azedas), como se fossem “seleta” 
Ovo Venda de ovos de pata ou de marreco, com de galinha 
Peixe De categoria inferior, vendido como peixe fino 


Vegetais defeituosos e de pior qualidade, são misturados 


Vegetais, camarão, frutas А 
aos de boa apresentação 


* Quanto ao peso 
Exemplos: carnes com maior volume de sal e elevado teor de umidade (molha- 
gem); pesagens de produtos em balanças não aferidas convenientemente; pesagens 


reduzidas de alimentos envoltos em papel grosso; carnes pesadas com pelancas, 
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cartilagens, sebo ou carnes de qualidade inferior; acréscimo de elementos estra- 
nhos aos alimentos durante a pesagem. 

* Quanto à apresentação 

Neste caso, novos produtos ou de qualidade inferior utilizando mesmo tipo de 
embalagem, imitando a cor, letras, formato, símbolos, com o objetivo de enganar 
o consumidor. 


• Quanto à procedência 


PRODUTOS CAUSAS DE FRAUDES 


FALSIFICADOS 





Bebida Bebidas nacionais, vendidas como estrangeiras 

Café Venda de café africano, como brasileiro ou colombiano 
Chá Venda de chá brasileiro, como asiático 

Queijos Venda de queijos nacionais, como estrangeiros 


• Quanto à propaganda 

Neste caso o preço e peso são inseridos na embalagem de maneira a ludibriar 
o consumidor, como por exemplo: a abreviatura 14, faz o comprador julgar que 
se trata de meio quilo; a abreviatura 1 dz., é confundida com 1 dúzia; o sinal de 


igualdade, é feito propositadamente para efeito de confundir o comprador. 
Fraudes por sofisticação 


Este tipo de fraude é uma falsificação mais sofisticada, em que o consumi- 
dor não consegue perceber a falta de autenticidade, pois os produtos sofisticados 
aproveitam rótulos, etiquetas, garrafas, de latas e de outros tipos de embalagens de 
produtos importados. 

Um exemplo desse tipo de fraude é aproveitar garrafas vazias de bebidas im- 
portadas e encher de outro tipo de bebida, muitas vezes uma com qualidade e 


preço bem inferiores e vender como se fosse a bebida importada. 
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(227 CONEXÃO 


Casos recentes de fraudes 
Polícia Civil desarticula esquema de venda de uísque falsificado no Recife. Dis- 
ponível em: <http://agenciabrasil.ebc.com.br/geral/noticia/2016-04/policia-civil-desarticu- 


la-esquema-de-venda-de-uisque-falsificado-no-recife >. Acesso em: jun. 2017. 
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Análise de 
alimentos 


Análise de alimentos 


A análise de alimentos é uma importante ferramenta para a garantia da quali- 
dade e da segurança dos alimentos, de forma a gerar informações acerca dos PIQs 
dos mesmos. Com os resultados analíticos, é possível gerar uma ação, seja ela de 
característica fiscal, de controle ou de conformidade. 

Assim, a análise de alimentos pode ocorrer de forma a controlar todo o pro- 
cesso produtivo, com o controle de qualidade de rotina, utilizando métodos ana- 
líticos que forneçam respostas rápidas e confiáveis; fiscalizar o cumprimento da 
legislação, com métodos oficiais, que sejam precisos e exatos; ou na pesquisa, iden- 
tificando e quantificando substâncias específicas (nutrientes, compostos bioativos, 
contaminantes), podendo desenvolver e adaptar métodos analíticos. 

Existem dois aspectos de extrema importância quando se fala de análise de 
alimentos: a coleta e o tratamento da amostra e o preparo de soluções utilizadas 
na determinação analítica. Caso essas etapas não sejam executadas de maneira 
confiável, a confiabilidade dos resultados obtidos pode ser comprometida, já que 
podem influenciar negativamente nos mesmos. 

Este capítulo vai abordar os principais aspectos relacionados à análise de ali- 
mentos, englobando a coleta de amostras, preparo de amostras, preparo de solução 
e importância da análise de alimentos como ferramenta da qualidade. Vai ainda 


focar nas determinações analíticas usadas na composição centesimal dos alimentos. 


OBJETIVOS 


= Escolher о método analítico mais adequado para o fim a que se destina sua análise; 
* Preparar a amostra de formar correta a realizar a análise; 
=" Preparar as soluções necessárias para que sua análise gere resultados fidedignos; 


= Conhecer as análises utilizadas na determinação da composição centesimal dos alimentos. 


A qualidade de um alimento é definida pela soma de vários atributos: compo- 
sição do alimento, valor nutritivo, ausência de contaminantes, textura/viscosida- 
de, aparência, sabor, aroma/odor e cor. 

Segundo a norma NBR ISO 9001:2008 qualidade é o “grau no qual um 
conjunto de características inerentes satisfaz a requisitos”. Focando na área de 
Bromatologia, esses requisitos seriam os padrões de identidade e qualidade fixa- 
dos pela legislação pertinente para cada tipo de alimento. 
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O controle de qualidade na produção де alimentos é essencial para garantir 


a inocuidade do alimento, e a análise de alimentos atua diretamente nos diversos 


segmentos desse controle, desde produção, passando pela indústria e comerciali- 


zação, até chegar ao consumidor final. 





Figura 2.1 — Desenvolvida pela autora. 


O controle de qualidade de alimentos está em uma constante evolução, bus- 
cando produzir e oferecer ao consumidor produtos de origem animal e vegetal 
absolutamente de acordo com as normas específicas de segurança sanitária. O 
cenário que se vê atualmente são de consumidores cada vez mais exigentes quanto 
à qualidade dos alimentos e com maior acesso às informações. 

Quando o foco do controle de qualidade é em nível laboratorial, o sistema pa- 
droniza os materiais utilizados, processo, produto, ajustes do processo e desenvolvi- 
mento de técnicas rápidas e eficazes de ensaio. É necessário um constante aperfeiçoa- 
mento nesse controle de qualidade laboratorial, de forma a gerar dados confiáveis. 

Essa padronização permite a reprodutibilidade das análises em diferentes labo- 
ratórios. Assim, muitos laboratórios de análise de alimentos utilizam metodologias 
oficias na determinação analítica, uma vez que estes métodos já contemplam as 
principais figuras de mérito que um método precisa ter. Essas figuras de mérito 


serão discutidas mais adiante neste capítulo. 
Métodos de análise 


Como já vimos, a análise de alimentos apresenta como principal objetivo a 
determinação de um componente específico do alimento ou vários componentes 
presentes nos alimentos. Para determinar esses componentes são utilizados os mé- 


todos de análise. 
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Os métodos de análise podem ser classificados em métodos convencionais 
e métodos instrumentais, os quais determinam os componentes por meio de 
medidas de massa ou volume, da absorção de radiação ou de potencial elétrico. 

Os métodos convencionais são aqueles que não necessitam de equipamentos 
sofisticados, utilizando para a determinação analítica apenas materiais e reagentes 
comuns de laboratórios e geralmente são realizados por gravimetria e volumetria. 
Normalmente esses métodos são usados por serem práticos e facilmente executa- 
dos em laboratórios químicos minimamente equipados. 

Em casos exigidos por lei, como o caso de análise fiscal, esses são os métodos 
utilizados, pois os métodos oficiais estabelecidos, de uma forma geral, são os 
métodos convencionais. 

Em contrapartida, os métodos instrumentais utilizam equipamentos moder- 
nos, com exatidão e precisão que minimizam o trabalho de análise e possíveis 
erros. Por isso, sempre que possíveis são utilizados, pois aliam uma boa resolução 
dos resultados a um rendimento no trabalho. 

No entanto, estes métodos têm a desvantagem em relação à escolha em ser 
usado pelo alto custo de aquisição e manutenção dos equipamentos, além da ne- 
cessidade de mão de obra técnica especializada, o que muitas vezes impossibilita 
os laboratórios de ter este tipo de equipamentos, apesar das vantagens apontadas. 

Assim, quando o analista for escolher o método de análise a ser utilizado, 
o mesmo deve ter atributos essenciais, como exatidão, precisão, especificidade e 
sensibilidade, além de ser prático, rápido e econômico. Mas muitas vezes não é 
possível atender a todas essas condições ao mesmo tempo, logo o analista precisa 
escolher, em função do objetivo da análise, quais atributos devem ser priorizados. 

Outro fator a ser observado quando estamos realizando a análise de alimentos 
é em relação aos tipos de erros que podem existir, os quais são classificados em 
duas categorias: determinados ou sistemáticos e indeterminados. 

Os erros determinados são aqueles que têm valor definido, podendo ser medi- 
dos e computados no resultado final. Fazem parte deste tipo de erro os: 

• Erros do próprio método analítico; 

* Erros operacionais, como: erros de leitura de medidas instrumentais ou me- 
didas volumétricas; erros de preparação de padrões; erro de amostragem; erro de 
diluições; erro devido à limpeza deficiente da vidraria utilizada; 

e Erros pessoais, como: identificação imprópria da amostra; falha em descre- 
ver observações e informações importantes; falhas em seguir as direções do méto- 


do; erros no registro destes dados tais como transposição dos dígitos, localização 
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incorreta do ponto decimal, inversão do numerador e denominador; erros de cál- 
culos dos resultados; erro na interpretação dos resultados; 
• Erros devido a instrumentos е reagentes, como: erro devido ao uso de rea- 


gentes impuros e de má qualidade. 


Já os erros indeterminados são aqueles que não têm valor definido e, portanto, 
não podem ser medidos, sendo assim, não podem ser localizados e corrigidos. 
Porém, podem ser submetidos a um tratamento estatístico, o qual permite saber 
qual o valor mais provável e a precisão de uma série de medidas, pois eles devem 
seguir uma distribuição normal. 


Assim, a seleção do método analítico deve englobar fatores importantes, como: 


QUANTIDADE RELATIVA VELOCIDADE ESPECIFICIDADE 
DO ALIMENTO 
REPRODUTIBILIDADE CUSTO 
QUANTIDADE RELATIVA 


DO COMPONENTE 


ANALISADO = SEGURANÇA 
Е я FACILIDADE DE 

PRECISAO OPERAÇÃO 

RECONHECIMENTO POR RECURSOS 

ÓRGÃOS OFICIAIS SENSIBILIDADE DISPONÍVEIS 


Figura 2.2 — Figuras de mérito e validação analítica. 









O aumento do comércio de produtos alimentícios leva a uma crescente ne- 
cessidade de desenvolvimento de métodos de análises que sejam, cada vez mais 
confiáveis, eficientes e rápidos. Para garantir a confiabilidade do método analítico, 
este deve sofrer uma avaliação também conhecida como validação. Segundo a 
Norma ISO/IEC 17025 (2005) validação: “é a confirmação por testes e apresen- 
tação de evidências objetivas de que determinados requisitos são preenchidos para 
um dado uso intencional”. 

A validação assegura a aplicabilidade e a abrangência de um método analítico 


na rotina laboratorial, estabelecendo os limites dos parâmetros de qualidade das 
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medidas instrumentais e da confiabilidade estatística, por meio da estimativa das 
figuras de mérito. Uma validação bem definida e documentada fornece às agências 
reguladoras evidências substanciais de que o método e os sistemas se adequam ao 
uso desejado. 

A validação da metodologia analítica pode ocorrer de duas formas distintas: a 
validação intralaboratorial e a validação interlaboratorial. A validação intrala- 
boratorial é indicada com a finalidade de validação de métodos novos que tenham 
sido desenvolvidos no próprio laboratório ou para verificar a aplicação de método 
analítico adotado por outras fontes. Nesse tipo de validação, todas as figuras de 
mérito são mensuradas, com exceção da reprodutibilidade. Já a validação interla- 
boratorial avalia todos os parâmetros de desempenho analítico, obtidos pelo estu- 
do colaborativo, o qual envolve vários laboratórios acreditados. 

A validação de um método analítico é um processo constante e dinâmico. 
Todo o processo de validação tem que ser bem definido e documentado, resul- 
tando assim em documentos que forneçam evidências objetivas e contundentes 
de que a metodologia de medição desenvolvida ou adaptada está adequada ao 
uso pretendido. 


Para definição destes parâmetros, entende-se: 


É a capacidade de avaliar, identificar e distinguir um 
determinado analito na presença de componentes que 
podem interferir com a determinação em uma amos- 
SELETIVIDADE tra complexa. Deve ser estudada em várias amostras, 
desde soluções padrão a mistura de elementos consi- 
derados interferentes. É o primeiro passo na validação 
de um método. 


É a capacidade de o método em fornecer resultados 
quem sejam diretamente proporcionais à substância 
LINEARIDADE analisada, dentro de uma determinada faixa de apli- 

cação. Na maioria das vezes, essa relação é expressa 
com a equação da reta e a confecção de uma curva 
analítica. 


Representa a dispersão de resultados entre ensaios 
E independentes, sob condições definidas, sejam repe- 
РВЕСІЅАО tidos de uma mesma amostra, amostras semelhantes 
ou padrões. Em validação é avaliada de três formas 
diferentes: 
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REPETITIVIDADE 


PRECISÃO 
INTERMEDIÁRIA 


REPRODUTIBILIDADE 


EXATIDÃO 


LIMITE DE DETECÇÃO 
(LD) 


LIMITE DE 
QUANTIFICAÇÃO (10) 


ROBUSTEZ 





Representa a concordância entre resultados de me- 
dições sucessivas de um mesmo método e que sejam 
realizadas nas mesmas condições, por exemplo, mes- 
mo procedimento, mesmo analista, mesmo local, mes- 
mo instrumento de detecção. 


Representa a variabilidade dos resultados em um único 
laboratório devido ao efeito de variações, por exemplo, 
analista diferente, equipamento diferente, temperatura 
do ambiente diferente. 


É a concordância dos resultados de medição realiza- 
dos por diferentes laboratórios. E o estudo de colabo- 
ração interlaboratorial. 


É o grau de concordância entre os resultados obti- 
dos em um determinado ensaio e um valor de refe- 
rência aceito como verdadeiro para aquela substância 
pesquisada. 


Representa a menor concentração da substância em 
análise que pode ser detectada, mas não necessaria- 
mente quantificada. 


Representa a menor concentração da substância em 
análise que pode ser medida utilizando determinada 
metodologia analítica. 


Mede a sensibilidade que o método apresenta frente a 
pequenas variações. 


Tipos de análise 


As análises podem ser classificadas em análise fiscal, análise de controle e 
análise de conformidade ou orientação, cada uma dessas com características es- 
pecíficas, principalmente quanto ao objetivo principal. 

A análise fiscal é aquela efetuada em amostras de produtos alimentícios que 
são submetidos ao regime de vigilância sanitária, tanto em caráter de rotina quan- 
to para apuração de infração ou verificação de ocorrência fortuita ou eventual. 
Essa análise tem valor jurídico, podendo seus resultados ser utilizados para pena- 


lizações, conforme lei em vigor. 
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Nessa modalidade de análise de alimentos, a apreensão da amostra роде ser 
realizada em coleta única ou em triplicata. De forma geral, a coleta é feita em 
triplicata, com a prova, contraprova e testemunha. A prova é a porção da amostra 
que vai para o laboratório oficial e/ou credenciado de forma a realizar as análises 
cabíveis e a emissão do laudo. A contraprova é efetuada quando ocorrer discor- 
dância do resultado condenatório da análise fiscal, sendo um direito de defesa do 
titular do produto. A análise de contraprova é realizada pelo mesmo laboratório 
oficial que executou a análise inicial. 

A análise de controle é realizada em alimentos que estão destinados ao con- 
sumo, com o objetivo de comprovar a conformidade do produto com a fórmula 
padrão da origem do registro. Dessa forma, comprova se a amostra em questão 
está dentro do padrão de identidade e qualidade estabelecido para tal alimento. 
Esse tipo de análise também tem valor jurídico e a coleta de amostras ocorre da 
mesma forma que na análise fiscal. 

A análise de orientação ou conformidade tem como objetivo averiguar a quali- 
dade do alimento e/ou adequação do mesmo para uso e consumo. Nesse caso, não 
apresenta valor jurídico, respondendo apenas a solicitações diversas, como análises 
solicitadas pelos órgãos de defesa e proteção ao consumidor, exportadores, órgãos 
públicos, rede hospitalar, concorrências públicas, programa de saúde do trabalha- 


dor, análises acadêmicas ou de pesquisa, controle de produção fabril. 
Amostragem 


А primeira etapa da análise de alimentos é a coleta da amostra. A amostra é 
definida como a porção limitada do material, retirada de um universo, de modo 
que tenha as características inerentes ao conjunto. É essencial que seja uma parte 
representativa e significativa do universo populacional. 

А amostra pode ser considerada homogênea (por exemplo, um lote de suco de 
laranja) ou heterogênea (por exemplo, um caminhão de diferentes plantações de 
laranja). Para que ela tenha características semelhantes ao todo, se faz necessária a 
escolha do plano de amostragem mais indicado para o tipo de coleta, assim como 
a forma dessa coleta, armazenamento e transporte da amostra. Vale ressaltar que a 
amostra homogênea facilita a rastreabilidade dos erros. 

Entende-se por amostragem o conjunto de operações com as quais se ob- 
tém do material em estudo, uma porção pequena, que represente uma parte de 


todo o conjunto de amostras. Um plano de amostragem é um “procedimento 
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predeterminado para а seleção, retirada (coleta), preservação, transporte e prepa- 
ração das porções a serem removidas de um lote como amostras” (UIPAC). 


Alguns fatores interferem no plano de amostragem a ser realizado, como: 


FINALIDADE DA Aceitação ou rejeição, avaliação da qualidade média, 
INSPEÇÃO determinação da uniformidade; 


NATUREZA 00 LOTE Tamanho, divisão em sublotes, granel ou embalado; 


NATUREZA DO Homogeneidade, tamanho unitário, história prévia e 


MATERIAL EM TESTE 7 


PROCEDIMENTOS DE Significância, procedimento destrutivo ou não, tempo e 
TESTE custo da análise. 





O plano de amostragem a ser escolhido é aquele mais adequado para o tipo 
de análise a ser realizada. Nesse contexto, o plano de amostragem por atributo é o 
mais utilizado, porém em alguns casos pode ser usado o plano de amostragem por 
variáveis. A ISO 2859-1 estabelece quais os critérios de aceitação e de rejeição. É 
de suma importância que seja realizada a análise estatística em qualquer que seja o 
plano de amostragem escolhido. 


Preparo da amostra para análise 


Durante a coleta da mostra é preciso proceder com a identificação do lote 
de onde será retirada a amostra bruta, de forma a registrar em um documento o 
responsável pela coleta, a identificação da amostra, o porquê da coleta e como foi 
o procedimento adotado. 

Esse passo é de extrema importância para a rastreabilidade dos resultados. 
Logo após essa etapa é necessária a seleção e obtenção de sub-amostras para pre- 
paração da amostra bruta, com a redução da “amostra bruta” para “amostra de 
laboratório”, isto é, adequação da amostra às quantidades necessárias à rotina do 
laboratório e à metodologia a ser executada. 

As amostras fluidas, sejam líquidas ou pastosas, apresentam uma homogenei- 
dade nas suas características, sendo necessária a coleta, em frascos com o mesmo 
volume, do alto, meio e fundo do recipiente, após agitação e homogeneização 


das mesmas. 
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Já as amostras sólidas, por apresentarem diferenças na textura, densidade e по 
tamanho de partículas, devem ser moídas e misturadas. Quando se tratar de em- 
balagens únicas ou pequenos lotes, essa homogeneização deve ocorrer com todo o 
material quer foi recolhido. Em lotes maiores deverá ser recolhido de 10 a 20% do 


número de embalagens ou 5 a 10% do peso total do alimento. 
Adequação da amostra às quantidades necessárias à rotina do laboratório 


Como visto anteriormente, as amostras brutas recolhidas precisam ser ade- 
quadas às quantidades que serão utilizadas em laboratório, Cada tipo de amostra 
recebe um tratamento, de acordo com as suas características. 

Vamos observar que sempre se faz necessária a homogeneização das partículas 
da amostra е trituração das mesmas, pois isso aumenta a superfície de contato, 
fazendo o reagente interagir de forma mais eficaz com o alimento e extrair a subs- 
tância que será analisada. 

Os alimentos secos precisam ser triturados, apresentando um aspecto de pó ou 
granulado após o seu preparo: de uma forma geral, antes desse preparo da amostra 
é realizada a redução da amostra bruta, pelo método de quarteamento, o qual tem 


o esquema a seguir: 




















O quarteamento pode ser feito de forma manual ou por meio de equipamen- 
tos, os quais podem ser do tipo Кі е ou про Boerner. 

Quando as amostras são de alimentos líquidos, é preciso misturar bem o lí- 
quido no recipiente por agitação, inversão ou repetida troca de recipiente. Em 
seguida, retirar porções de diferentes partes do recipiente (fundo, meio e cima) 
misturando as porções no final. 

Para alimentos semissólidos, como queijos e chocolate, é preciso ralar a amos- 
tra. Já os alimentos úmidos, como carne, peixes e vegetais precisam ser moídos. 
Nesse caso, como são alimentos que se degradam com muita facilidade, é preciso 


armazenar os mesmos sob refrigeração. 
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Para os alimentos semiviscosos e pastosos, assim como os alimentos líquidos 
contendo sólidos, como pudim e compotas, as amostras devem ser trituradas em 
equipamento adequado, misturadas e as alíquotas retiradas para análise. 

Para os alimentos em emulsão, como manteiga e margarina, é preciso derreter 
a 35 °С e homogeneizá-lo. Nesse tipo de alimento não pode ser utilizada uma 
temperatura muito alta para não iniciar um processo de degradação dos seus cons- 
tituintes, podendo assim interferir nos resultados obtidos. 

E por fim, o preparo de amostras das frutas se diferencia pelo tamanho das 
mesmas, em que para as frutas grandes é realizado o quarteamento manual e as 
frutas pequenas são usadas inteiras. Em ambos os casos é preciso homogeneizar 
a amostra. 

Para o preparo das amostras, pode ser utilizada a desintegração mecânica, en- 
zimática ou química. Nesta etapa, o alimento pode sofrer mudanças na sua com- 
posição e, como aumenta a superfície de contato, aumenta também o risco de 
contaminação. O crescimento de micro-organismos pode alterar os constituintes 
daquele alimento. 

Como as amostras de alimentos são perecíveis, é necessário manter refrigera- 
das ou congeladas, pois assim as reações de degradação ocorrem de forma mais 
lenta. Em alguns casos, precisa ser realizada a inativação enzimática, por meio de 
procedimentos de branqueamento, uso do pH, resfriamento, congelamento ou 
secagem a baixas temperaturas. As modificações lipídicas podem ser evitadas e/ou 
retardadas com a adição de antioxidante ou manter a amostra abrigo da luz. 

No tratamento da amostra para a realização da análise, alguns fatores precisam 


ser levados em consideração: 


PRODUTOS DE ORIGEM Variedade, estádio de maturação, parte do alimento a 


VEGETAL ser analisado, alterações pós-colheita; 


PRODUTOS DE ORIGEM 
ANIMAL 


Conteúdo de gordura, parte do animal, raça. 





Por se tratar de uma matriz complexa, precisa ser observado em cada análise 
se o alimento apresenta algum interferente. Caso seja necessário, realizar etapas de 
filtração, purificação, destilação antes da determinação analítica. 

Sendo assim, de forma a resumir o que foi apresentado até o momento, o 


esquema geral para análise de alimentos é o seguinte: 
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AMOSTRAGEM 


SISTEMA DE PROCESSAMENTO DA AMOSTRA 





REAÇÕES QUÍMICAS MUDANÇAS FÍSICAS 


=.. 


PROCESSAMENTOS DE DADOS 


AVALIAÇÃO ESTATISTICA 





Figura 23 — Cecchi, 2003. 


Preparo de soluções 


No sentido mais amplo da palavra, entende-se por soluções as misturas ho- 
mogêneas de duas ou mais substâncias. Essas soluções são obtidas pela mistura de 
duas partes, denominadas de solvente e soluto, em que os solventes são as subs- 
tâncias responsáveis por efetuar a dissolução e os solutos as substâncias que serão 
dissolvidas. 

Quando os solutos apresentam um diâmetro inferior a 10 А, essas misturas 
são denominadas soluções. Quando este diâmetro é entre 10 e 1000 А, temos 
dispersões coloidais, como, por exemplo, gelatina, goma arábica, dispersões de 
proteínas (como de albumina bovina), fumaça, entre outros. Por fim, quando as 
partículas possuem diâmetro superior a 1000 À, temos dispersões grosseiras, por 
exemplo, о "leite de тарпёѕіа" que constitui uma dispersão grosseira de partículas 
de hidróxido de magnésio (aglomerados de íons Mg2+ e ОН-) em água. 

De uma forma geral na análise de alimentos, as soluções são aquosas, em que 
se utiliza água como solvente. Em relação à quantidade de soluto, a solução pode 
ser diluída ou concentrada, quando a mesma tem uma pequena quantidade ou 
quantidade razoável de soluto, respectivamente. 
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As soluções podem ser classificadas de acordo com а quantidade де soluto 
dissolvido ou com relação ao estado físico. 

Quando classificadas de acordo com a quantidade de soluto, as soluções po- 
dem ser insaturadas, saturadas ou supersaturadas. А fim de entender essa clas- 
sificação, é necessário lembrar que a solubilidade de um soluto é a quantidade 
máxima da substância que pode dispersar-se numa certa massa de solvente a uma 
dada temperatura. 

Quando classificadas de acordo com o estado sólido da solução, temos solu- 
ções sólidas, soluções líquidas e soluções gasosas. Assim, temos o seguinte esquema 
para classificação de solução: 





Unidades de concentração 


No preparo de solução é usado o termo “concentração” para indicar a quan- 


tidade de uma substância em um volume definido de solução. Essa medida de 
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concentração pode ser expressa em: g/L (gramas por litro); % (porcento) ou 
%(v/v), % (m/m) 2/100 g; mg/dL (miligramas por decilitro); partes por mi- 
lhão (ppm); mol/L (М) ou molar; outras (ºGL, Brix, umol/mL, ppb, ppt, ppm, 
normal). 

Para o preparo de soluções são necessários alguns cuidados, de forma que a 
solução utilizada na análise de alimentos seja confiável e forneça dados necessários 
para a determinação quantitativa ou qualitativa do elemento que será estudado no 
alimento. Dentre estes cuidados destacam-se: 

* Secagem do soluto, de forma da umidade não interferir na quantidade de 
solvente a ser adicionado; 

* Pesagem, em balança de precisão, de forma a minimizar os erros; 

* Limpeza das vidrarias, eliminando todos os resíduos com detergente neutro 
e água destilada; 

• Calibração das vidrarias, minimizando os erros das vidrarias de precisão; 

• Ajuste da temperatura dependendo das especificações da solução que está 
sendo preparada, solubilidade do soluto, entre outros; 

* Acerto do menisco, evitando o erro de paralaxe (figura); 

• Rotulagem correta, com informações contendo a concentração da solução, 


nome do responsável, data de fabricação, data de validade e fator de correção. 





A: Posição correta para acertar o menisco. В e б posições erradas 
para acertar о menisco. 


Figura 24 - Disponível em: © <https://bacilosnasopa.wordpress.com/tag/paralaxe/>. 


Acesso em: jun. 2017. 
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Concentração comum 


Indica a relação entre a massa do soluto, expressa em gramas, e o volume da 


solução expressa em litros. Assim, a concentração é obtida pela seguinte fórmula: 


C= ПІ, ошо 


solução 


(77 EXEMPLO 


O hipoclorito de sódio, МАСІО, produz uma solução alvejante quando dissolvido em água. 
A massa de NaClO contida numa amostra de 5,00 mL de alvejante foi determinada como 


sendo igual a 150 mg. Qual é a concentração do hipoclorito de sódio nesta solução? 


Resolução: 
Dados: V = 5,00 mL = 0,00500 L m = 0,150 g 
C= 0,150/0,005 
C=- 0,150 
0,005 
C = 30,0 g/L 


Concentração molar ou molaridade 


E a relação de quantidade de matéria do soluto, expressa em número de mols, 


e o volume da solução expresso em litros. 








Onde, 
M = П ошо п = m 
АЕ" РМ 
Assim: 
M = ПІ, ошо 
РМ М, 


soluto “solução 
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(77 EXEMPLO 


Preparar 1 litro de uma solução 0,5 M de NaOH 
Resolução: 

Dados: 

РМ: Ма = 23; 0 = 16;Н = 1 

PMsoluto = 40 g/mol 

V=1L;M=05M 

0,5= m/(40x 1) 





“40x1 


m = 20,0 g 


Concentração normal ou normalidade 


É a relação entre o número de equivalentes-grama do soluto e o volume da 
solução, expresso em litros. Essa era uma medida muito utilizada em cálculos 
relacionados com titulações, porém, atualmente, o uso da normalidade não é reco- 
mendado pela IUPAC, pois essa unidade de concentração não enfatiza o conceito 
de mol ou a estequiometria da reação química. 

Essa medida também caiu em desuso, pois o valor numérico do equivalente- 
grama de alguns compostos químicos, e portanto, a normalidade da solução que 
os contém, varia de acordo com a reação química em que a substância ou a solução 
é utilizada. 

Contudo, como algumas metodologias oficiais de análise de alimentos e/ou 
trabalhos publicados na área utilizam essa medida, a mesma pode ser encontrada 
a partir da seguinte fórmula: 

M= П 692 souto n egg = 101; 
РМ 


solução 


Onde, 


N= k M ошо 
РМ V 


soluto * solução 
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Em que k é o número de hidrogênios ou hidroxilas ionizáveis, para os ácidos e 


as bases, respectivamente, e a valência do cátion ou ânion para os sais. 


(77 EXEMPLO 


Preparar um litro de solução de hidróxido de sódio (NaOH) com concentração de 0,1 N 
Resolução: 

Dados: 

PM:Na=23:0=16;H=1 

PMsoluto = 40 g/mol 

k=1;V=1L;N=01N 

0,1=1x m/(40x 1) 


m 


0,1=1x 
40x1 





m = 4,0 g de Маон 


Composição percentual 


Esta é uma medida bastante usual de expressão da concentração de soluções, a 
qual tem base na composição percentual. Essa unidade de concentração relaciona 
a massa (m) ou o volume (V) do soluto com a massa ou o volume do solvente ou 
da solução, em que as mesmas são expressas em 10% (m/m); 10% (m/V) ou 10% 
(У/У). 

Dentre os três exemplos citados, a relação m/m corresponde à base percentual 
mais usada na expressão da concentração de soluções aquosas concentradas de 
ácidos inorgânicos, como, por exemplo, o ácido clorídrico, o ácido sulfúrico e o 


ácido nítrico. 


Exercício: calcule a massa de НСІ contida numa amostra de 210 g de ácido 


clorídrico concentrado de título igual a 37% (m/m). 


Resolução: 37 g de НС 100 g de solução concentrada 
x 210 g de solução concentrada 
x = 78 g de HCI 
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Padronização де soluções 


Na análise de alimentos, muitas vezes precisamos quantificar substâncias que 
estão presentes em quantidades mínimas, e para isso é necessário que as soluções 
usadas na determinação analítica estejam a uma concentração real conhecida. 

Assim, para a utilização destas soluções comuns em análises, se faz necessário 
realizar uma etapa conhecida como padronização da solução. А padronização соп- 
siste em titular a solução com uma substância considerada padrão, a qual a con- 
centração real é conhecida, para que a partir da relação estequiométrica das duas 
substâncias, seja possível calcular a concentração real da solução comum prepara- 
da. Assim é calculado o fator de correção da solução preparada, o qual é utilizado 


para chegar ao valor da concentração real. 


777 EXEMPLO 


Uma solução de NaOH a 0,5 M que tenha sido padronizada com biftalato de potássio, 
apresenta “fator de correção” = 1,03 (іс = 1,03). Isso significa que sua concentração real é 
0,515 M, pois 0,5 x 1,03 = 0,515 М. 


Assim, a padronização de soluções é um procedimento que permite determi- 
nar a concentração exata de uma solução, geralmente para usá-la em uma análise 
volumétrica (quantitativa). 

A padronização consiste em fazer uma titulação da solução preparada, em 
relação a um padrão primário ou secundário. Uma solução padrão primária é pre- 
parada por medidas diretas do peso do soluto, conhecido como padrão primário 
e do volume total da solução. Por outro lado, uma solução padrão secundária é 
aquela cuja concentração só pode ser determinada a partir de uma análise quími- 
ca, na qual as soluções padrões secundárias necessitam de uma padronização com 
uma solução primária. 

À técnica utilizada para o preparo de solução padrão precisa ser o mais exata 
possível. Assim, para o preparo deste tipo de solução, é necessária uma vidraria 
mais exata, como pipeta volumétrica, balão volumétrico, balança de precisão, de 
preferência calibrados. 

Os padrões primários são substâncias de referência em relação à sua massa e pu- 


reza. Devem possuir algumas características importantes, como: alta estabilidade 
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física e química; alto peso molecular para diminuir erros nas pesagens; alta solubi- 
lidade em água; reação estequiométrica e instantânea com solução. 
As substâncias mais empregadas como padrões primários são: 


Carbonato de sódio (Na,CO,), tetraborato de sódio 
(Na,B 198) е hidrogenoftalato de potássio ou biftalato de 
potássio (KH (C,H,04)). 


EM REAÇÕES 
ÁCIDO-BASE 


EM REAÇÕES DE Metais puros (por exemplo, zinco, magnésio, cobre e 
FORMAÇÃO DE manganês) e alguns de seus sais, dependendo da rea- 


COMPLEXOS ção usada. 


EM REAÇÕES DE Nitrato de prata (AgNO,), cloreto de sódio (NaCl), clore- 
PRECIPITAÇÃO to de potássio (KCI) e brometo de potássio (KBr). 


E: Dicromato de potássio (K,Cr,07), bromato de potássio 
REAÇÕES DE (KBrO,), iodato de potássio (KIO,), hidrogenoiodato de 


OXIDAÇÃO-REDUÇÃO potássio (КН (I0,),), oxalato de sódio (Ма,С,0,), óxido 
de arsênio (III) (Азѕ,О,) e ferro (Fe). 





Para o cálculo da concentração da solução padronizada é utilizada a seguin- 


te relação: 


M1 -V1 = M2. V2 = M3-V3 = constante 
Determinação da composição centesimal 


А composição centesimal é a proporção em que aparecem, em 100 g do рго- 
duto, grupos homogêneos de substâncias que constituem o alimento. Em se tra- 
tando de alimentos, os grupos homogêneos de substâncias são os seguintes: 

e Umidade ou voláteis a 105 “С; 

• Cinzas ou resíduo mineral fixo; 

• Lipídeos, gorduras ou extrato etéreo; 

• Proteína bruta ou extrato nitrogenado; 

e Carboidratos, glicídeos, açúcares ou sacarídeos; 


e Fibras ou substâncias insolúveis. 


CAPÍTULO 2 u М 


No estudo да Bromatologia a determinação da composição centesimal de um 
alimento é importante, pois por meio dela é possível determinar a presença de nu- 
trientes fundamentais para o bom funcionamento do organismo, além de possibi- 
litar o cálculo do valor calórico de um alimento. Para o cálculo do valor calórico é 
utilizada a seguinte relação: 

* Quantidade de gramas de carboidrato x 4 kcal 

• Quantidade de gramas de proteína x 4 kcal 

• Quantidade de gramas de lipídeos x 9 kcal 


Assim, chega-se ao valor calórico por meio do somatório dos valores achados. 


O esquema geral para a composição centesimal de um alimento é o seguinte: 


FIBRAS 






fração não 
ponto de metabolizável 
partida é a presente nas 


teor de 
minerais 


está nas compostos 


COMPOSIÇÃO CENTESIMAL glicosídicos 
EM ALIMENTOS presentes 


compostos CARBOIDRATOS 
nitrogenados 
incluídos nas compostos 
apolares estão nos 
PROTEÍNAS 


Figura 25 - Disponível em: <http://www.ufrgs.br/alimentus/objetos-de-aprendizagem/ 


composicao-centesimal>. Acesso em: jun. 2017. 


O estudo da composição centesimal é de extrema importância para o estu- 
do da ciência da Nutrição, pois estas determinações são utilizadas em tabelas de 
composição dos alimentos, as quais são ferramentas essenciais para o cálculo do 
valor nutricional e rotulagem de alimentos. 

O primeiro passo para a determinação da composição centesimal é a análise 
de umidade, seguida da quantificação de cinzas. Após estas duas análises são de- 
terminadas as quantidades de macronutrientes (carboidrato, proteína e lipídio), os 


quais serão abordados nos próximos capítulos deste livro. 
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Umidade 


A umidade de um alimento consiste na quantidade total de água que compõe 
o mesmo. À determinação da umidade é uma das medidas mais importantes e 
utilizada, pois está relacionada com a estabilidade, qualidade e composição de um 
alimento. O conteúdo de umidade varia muito nos alimentos. 

А determinação da umidade tem importância em algumas etapas no processa- 
mento dos alimentos, por exemplo: 

• Tempo de estocagem, pois quanto maior а umidade menor o tempo de es- 
tocagem, pois a água é meio de reações físico-químicas, enzimáticas e crescimentos 
de micro-organismos; 

• Tipo de embalagem, pois alguns tipos de embalagens que são permeáveis 
à luz e ao oxigênio são prejudiciais a alimentos que apresentam alto teor da fra- 
ção umidade; 

• Determinação de técnicas e processamentos ao longo da produção, por 


exemplo, o teor da umidade do trigo é essencial na fabricação de pão. 


Após a determinação analítica, os sólidos totais são obtidos pela diferença en- 
tre o peso total da amostra e o conteúdo de umidade. Em se tratando de umidade, 
não existe nenhum método que seja ao mesmo tempo exato, preciso e prático. 
Assim, o analista precisa, durante o planejamento experimental, avaliar quais as 
condições analíticas que ele dispõe e escolher o melhor método. 

O analista enfrenta algumas dificuldades na determinação da umidade, como 
a separação incompleta da água do produto, decomposição do produto com for- 
mação de água e a perda de substâncias voláteis do alimento que são computadas 
como peso em água. 


A água pode estar no alimento em três formas diferentes: 


E Presente nos espaços entre as moléculas dos ali- 
AGUA LIVRE mentos, conhecida também como atividade de água, 
a qual é determinante na estabilidade do alimento; 


ÁGUA AB ORVIDA Presente na superfície de macromoléculas; 


AGUA DE HIDRATA Ligada quimicamente com outras substâncias do 


OU LIGADA alimento. 
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Assim, para a determinação da fração da umidade do alimento, determinado 
pelo método de Hannenberg, considera-se umidade a perda de peso sofrida pelo 
alimento, quando aquecido em estufa a 105 С em que а água livre e a água fra- 
camente ligada, juntamente com as substâncias voláteis são retiradas. O resíduo 
obtido é o resíduo ou extrato seco ou produto dessecado. 

Existem várias metodologias analíticas para a determinação da umidade, cada 
qual com suas vantagens e desvantagens, que podem ser observadas no esquema 


a seguir: 


METODOLOGIA ANALÍTICA 


Métodos Métodos 


Métodos : 
рог aor Métodos 





uimicos ísi 
secagem destilação | Тасе 
— Estufa — Absorção de 
— Radiação radiação 
infravermelha infravermelha 
- Fornos — Cromatografia 
micro-ondas gasosa 
— Dessecadores = RMN 
— Índice de refração 
— Densidade 
— Condutividade 
elétrica 


А secagem em estufa а 105 “С é um método simples, mas com muitas limita- 
ções, pois apesar de precisar apenas de uma estufa e cadinhos de porcelana, uma 
série de fatores podem influenciar na exatidão dos resultados, como: temperatura 
de secagem; umidade relativa e circulação de ar dentro da estufa; presença de 
vácuo na estufa; tamanho das partículas e espessura da amostra; quantidade de 
amostras na estufa; formação de crosta superficial da amostra; pesagem da amostra 
quente; material do cadinho. 

Os alimentos devem ser moídos nas menores partículas possíveis. Para amos- 
tras líquidas, as mesmas devem ser evaporadas em banho-maria até ficar com uma 
consistência mais pastosa. Já amostras açucaradas, a fim de evitar a formação de 
uma crosta na superfície pela grande quantidade de açúcar (o que prejudica a eva- 
poração da água), colocam-se areia, asbestos ou pedra-pomes em pó na amostra. 

A umidade é calculada em termos percentuais, com base no peso do alimento 
antes de ser colocado na estufa e depois de atingir o peso constante. Com base na 


umidade, é determinado o extrato seco total do alimento, isto é, todos os sólidos 
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presentes по alimento descartando a quantidade de água. Assim, se um alimento 


tem um percentual de 40% de umidade, os sólidos totais corresponderão a 60%. 
Cinzas 


Ав cinzas são definidas pelo resíduo inorgânico que permanece após a queima 
da matéria orgânica. Nessa determinação pode haver perda por volatilização ou 
interação entre alguns constituintes. 

А composição da cinza vai depender da natureza do alimento e do método de 
determinação utilizados. O conteúdo de cinzas totais varia muito nos alimentos, 
principalmente naqueles de origem vegetal, pois a composição do solo onde eles 
são cultivados tem influência direta na quantidade e no tipo de minerais presentes 
no alimento. 

A metodologia convencional mais utilizada para a determinação de cinzas em 
laboratórios analíticos é a quantidade de cinza total ou resíduo mineral fixo, deter- 
minado por meio da incineração da matéria orgânica em mufla a 550 "С. Porém, 
a análise de elementos individuais é bastante interessante do ponto de vista nutri- 
cional, porém precisa de equipamentos caros para a sua determinação. 

А cinza total pode ser determinada pela cinza seca ou pela cinza úmida. А 


diferença entre as metodologias são: 








" Mais usada рага a determinação da cinza total 
" Técnica simples е útil para análise de rotina 

= Demorada 

Limitações: altas temperaturas, reações entre os 
metais, material do cadinho 

" Mais sensível para amostras naturais 

" Pode usar amostras grandes 










" Mais utilizada para determinação da composição 
individual da cinza 

= Evita perdas рог volatinização por utilizar menores 
temperaturas 

" Rápida 

" Utiliza reagentes corrosivos 

" Não é prática para análise de rotina 

" Não serve para amostras grandes 
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O esquema a seguir apresenta um resumo das metodologias analíticas existen- 


tes para a determinação de cinzas em alimentos: 


METODOLOGIA ANALÍTICA 


Análise dos | Cinza Solúvel Mealinidade Cinza 
Cinza Total | Elementos | e Insolúvel Insolúvel em 


Indivíduais | em Água ШЕ Ácido 





Absorção 
Cinza Seca Atômica 


Cinza Úmida Emissão de 
chama 

Colorimetria 

Turbidimetria 

Titulometria 


LEITURA 


" Leia mais em: <http://monografias.ufrn.br/jspui/handle/123456789/289>. 
= Composição centesimal e amido resistente de arroz vermelho integral. Disponível 


em: <http://monografias.ufrn.br/jspui/handle/123456789/2891 >. Acesso em: jun. 2017. 


Aula prática 1: determinação de umidade, pH e cinzas 


Todas as análises seguem as metodologias oficiais determinadas pelo Instituto 
Adolfo Lutz (2005). 


Perda por dessecação (umidade): secagem direta em estufa a 105 °C 

Todos os alimentos, qualquer que seja o método de industrialização a que te- 
nham sido submetidos, contêm água em maior ou menor proporção. Geralmente, 
a umidade representa a água contida no alimento, que pode ser classificada em: 
umidade de superfície, que se refere à água livre ou presente na superfície ex- 
terna do alimento, facilmente evaporada e umidade adsorvida, referente à água 
ligada, encontrada no interior do alimento, sem se combinar quimicamente com 
o mesmo. 
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А umidade corresponde à perda em peso sofrida pelo produto quando aque- 
cido em condições nas quais a água é removida. Na realidade, não é somente a 
água a ser removida, mas outra substância que se volatiliza nessas condições. O 
resíduo obtido no aquecimento direto é chamado de resíduo seco. O aquecimento 
direto da amostra a 105 "С é o processo mais usual. Amostras de alimentos que se 
decompóem ou iniciam transformações a esta temperatura devem ser aquecidas 
em estufas a vácuo, onde se reduz a pressão e se mantém a temperatura де 70 "С. 
Nos casos em que outras substâncias voláteis estão presentes, a determinação de 
umidade real deve ser feita por processo de destilação com líquidos imiscíveis. 

Outros processos usados têm base em reações que se dão em presença de água. 
Dentre estes, o método de Karl Fischer é fundamentado na redução de iodo pelo 
dióxido de enxofre, na presença de água. Assim, a reação entre a água е а solu- 
ção de dióxido de enxofre, iodo e reagente orgânico faz-se em aparelho especial 
que exclui a influência da umidade do ar e fornece condições para uma titulação 
cujo ponto final seja bem determinado. Em alimentos de composição padroni- 
zada, certas medidas físicas, como índice de refração, densidade etc. fornecem 
uma avaliação da umidade de modo rápido, mediante o uso de tabelas ou gráficos 
já estabelecidos. 

Material: estufa, balança analítica, dessecador com sílica gel, cápsula de por- 
celana ou de metal de 8,5 cm de diâmetro, pinça e espátula de metal. 

Procedimento: pese de 2 a 10 g da amostra em cápsula de porcelana ou de 
metal, previamente tarada. Aqueça durante 3 horas. Resfrie em dessecador até a 
temperatura ambiente. Pese. Repita a operação de aquecimento e resfriamento até 
o peso ser constante. 

Cálculo: 

100 x N/P = umidade ou substâncias voláteis a 70 "С por cento m/m 

N = no de gramas de umidade (perda de massa em g) 


P = no de gramas da amostra 


REFERÊNCIAS BIBLIOGRÁFICAS 


INSTITUTO ADOLFO LUTZ. Normas Analíticas do Instituto Adolfo Lutz. v. 1: Métodos químicos e 
físicos para análise de alimentos, 3. ed. São Paulo: IMESP, 1985. p. 21-22. 
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Determinação do pH 


Os processos que avaliam o pH são colorimétricos ou eletrométricos. Os 
primeiros usam certos indicadores que produzem ou alteram sua coloração em 
determinadas concentrações de íons de hidrogênio. São processos de aplicação 
limitada, pois as medidas são aproximadas e não se aplicam as soluções intensa- 
mente coloridas ou turvas, bem como as soluções coloidais que podem absorver 
o indicador, falseando os resultados. Nos processos eletrométricos, empregam-se 
aparelhos que são potenciômetros especialmente adaptados e permitem uma de- 
terminação direta, simples e precisa do pH. 

Material: bégueres de 50 е 150 mL, proveta de 100 mL, pHmetro, balança 
analítica, espátula de metal e agitador magnético. 

Reagentes: Soluções-tampão de pH 4, 7 e 10 

Procedimento: pese 10 g da amostra em um béquer e dilua com auxilio de 
100 mL de água. Agite o conteúdo até que as partículas, caso haja, fiquem uni- 
formemente suspensas. Determine o pH, com o aparelho previamente calibrado, 
operando-o de acordo com as instruções do manual do fabricante. 


Nota: no caso de amostras líquidas, determine o pH diretamente. 


REFERÊNCIAS BIBLIOGRÁFICAS 


INSTITUTO ADOLFO LUTZ. Normas Analíticas do Instituto Adolfo Lutz. v. 1: Métodos químicos e 
físicos para análise de alimentos, З. ed. São Paulo: IMESP, 1985. p. 27. 


Determinação do resíduo mineral fixo 
Resíduo por incineração - cinzas 


Resíduo por incineração ou cinzas é o nome dado ao resíduo obtido por aque- 
cimento de um produto em temperatura próxima a (550-570) “C. Nem sempre 
esse resíduo representa toda a substância inorgânica presente na amostra, pois 
alguns sais podem sofrer redução ou volatilização nesse aquecimento. Geralmente, 
as cinzas são obtidas por ignição de quantidade conhecida da amostra. Algumas 
amostras contendo sais de metais alcalinos que retêm proporções variáveis de dió- 


xido de carbono nas condições da incineração são tratadas, inicialmente, com 


CAPÍTULO 2 m 54. 


solução diluída de ácido sulfúrico e, após secagem do excesso do reagente, aqueci- 
das e pesadas. O resíduo é então denominado “cinzas sulfatizadas”. Muitas vezes, é 
vantajoso combinar a determinação direta de umidade e a determinação de cinzas, 
incinerando o resíduo obtido na determinação de umidade. 

A determinação de cinzas insolúveis em ácido, geralmente ácido clorídrico a 
10% v/v, da uma avaliação da sílica (areia) existente na amostra. À alcalinidade das 
cinzas é outra determinação auxiliar no conhecimento da composição das cinzas. 
Uma análise global da composição das cinzas nos diferentes alimentos, além de 
trabalhosa, não é de interesse igual ao da determinação de certos componentes, 
conforme a natureza do produto. Outros dados interessantes para a avaliação do 
produto podem ser obtidos no tratamento das cinzas com água ou ácidos e veri- 
ficação de relações de solúveis e insolúveis. Um baixo conteúdo de cinzas solúveis 
em água é indício que o material sofreu extração prévia. 

Material: cápsula de porcelana ou platina de 50 mL, mufla, banho-maria, 
dessecador com cloreto de cálcio anidro ou sílica gel, chapa elétrica, balança ana- 
lítica, espátula e pinça de metal. 

Procedimento: pese 5 a 10 g da amostra em uma cápsula, previamente aque- 
cida em mufla a 550 “С, resfriada em dessecador até a temperatura ambiente е 
pesada. Caso a amostra seja líquida, evapore em banho-maria. Seque em chapa 
elétrica, carbonize em temperatura baixa e incinere em mufla a 550 “С, até eli- 
minação completa do carvão. Em caso de borbulhamento, adicione inicialmente 
algumas gotas de óleo vegetal para auxiliar o processo de carbonização. As cinzas 
devem ficar brancas ou ligeiramente acinzentadas. Em caso contrário, esfrie, adi- 
cione 0,5 mL de água, seque e incinere novamente. Resfrie em dessecador até a 
temperatura ambiente e pese. Repita as operações de aquecimento e resfriamento 
ate peso constante. 

Nota: podem ser utilizadas cápsulas de outros metais resistentes ao calor desde 
que as cinzas obtidas não sejam empregadas para posterior análise de metais. 

Cálculo: 

100 x N/P = cinzas por cento m/m 

N = no де g de cinzas 


P = no de g da amostra 
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Padrão de 
identidade е 
qualidade de 

alimentos glicídicos 


Padrão de identidade e qualidade де 
alimentos glicídicos 


Os alimentos glicídicos constituem a principal fonte de carboidrato da dieta 
humana, contribuindo com mais da metade da ingestão calórica. Os carboidratos 
desempenham inúmeras funções no organismo e nos alimentos, sendo necessária 
a quantificação desse nutriente nos alimentos. 

A análise quantitativa de carboidratos em alimentos, de uma forma geral, 
ocorre por métodos colorimétricos devido à característica química desta molécula 
em desviar a luz polarizada. É uma análise um pouco complexa em razão dos dife- 
rentes tipos de carboidratos que existem, cada qual com sua reatividade por conta, 
principalmente, do tamanho da cadeia carbônica. 

Outro fator importante é a determinação analítica dos padrões de identidade 
e qualidade dos alimentos glicídicos, como açúcar, mel e farinha, pois são alimen- 
tos de fácil adulteração e largamente utilizados por indústrias ou consumidores 
diretos. Sob este aspecto, a emissão de um laudo é uma ferramenta fundamental 
de informação à sociedade. 

Este capítulo vai abordar os principais aspectos relacionados à determinação 
analítica de carboidratos nos alimentos, englobando as particularidades destes em 
relação à rotulagem. Além de apresentar as principais características dos açúcares, 


dos farináceos e do mel, inclusive com roteiro analítico. 


OBJETIVOS 


= Compreender os conceitos acerca de carboidratos e fibras; 

" Entender os padrões de identidade e qualidade dos produtos açucarados; 
= Compreender os métodos analíticos dos carboidratos е da fibra; 

= Realizar a determinação de glicídeos redutores e não redutores; 

* Realizar a determinação dos padrões de identidade e qualidade no mel; 


« Elaborar um laudo técnico com os resultados analíticos. 
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Determinação de carboidratos em alimentos 


Os carboidratos são as moléculas orgânicas mais abundantes e amplamen- 
te distribuídas na natureza, constituídas de carbono, hidrogênio e oxigênio. 
Quimicamente são compostos carbonílicos poli-hidroxilados, com grupamentos 
aldeídicos ou cetônicos, sendo classificados de acordo com o tamanho da cadeia 
carbônica em monossacarídeos, polissacarídeos e oligossacarídeos. 

Os monossacarídeos são as menores unidades de carboidrato, não podendo 
ser hidrolisados a outros menores. Apresenta fórmula geral де C Н, O em que n 
é um valor entre 3 e 8, na maioria dos casos. Os monossacarídeos de maior impor- 
tância nutricional, alimentar, metabólica e fisiológica são as pentoses (CH Ој e 
hexoses (CH ,О,). Exemplos de hexoses têm a glicose, frutose e galactose. 

Os oligossacarídeos são os carboidratos formados pela união de 2 a 10 mo- 
léculas de monossacarídeos, sendo os que têm maior importância biológica — os 
dissacarídeos — são formados por duas moléculas de monossacarídeos. Os dissaca- 
rídeos de maior importância são a sacarose (frutose + glicose), maltose (glicose + 
glicose) e lactose (glicose + galactose). 

Os polissacarídeos são formados pela união de mais 10 moléculas de monossa- 
carídeos, sendo que os mais importantes têm função de reserva de energia, como o 
amido e o glicogênio ou função estrutural, como a celulose e a quitina. O amido 
e o glicogênio são homopolissacarídeos formados apenas por moléculas de glicose 
e passam por um processo de quebra enzimática. Já a celulose e a quitina não são 
digeridas pelo organismo, sendo também conhecidos como fibras. 

Devido a essa variedade na sua estrutura química, os carboidratos desempe- 
nham diversas funções, dentre elas: nutricional, fornecendo glicose como fonte 
de energia para o organismo; são adoçantes naturais, sendo que o poder edulco- 
rante varia de acordo com o tipo de carboidrato; é matéria-prima para produtos 
fermentados, em que as bactérias e leveduras utilizam esse nutriente para crescer 
e produzir os metabólitos; principal ingrediente dos cereais; apresenta proprieda- 
des reológicas interessantes, característica essa relacionada com os polissacarídeos; 
responsável pelas reações de escurecimento não enzimático, tanto a caramelização 


quanto a reação de Maillard. 
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REVISÃO DE ESCURECIMENTO NÃO ENZIMÁTICO 


Existem vários métodos analíticos para determinar o teor de açúcares redutores 





E 





B 



















e náo redutores nos alimentos, em gue cada um deles fornece resultados confiáveis, 
desde gue seja selecionado o método adeguado a cada tipo de amostra e sejam elimi- 
nados os interferentes. Outros métodos mais seletivos věm sendo estudados, como a 
cromatografia líquida de alta eficiência (CLAE), método que identifica uma maior 
variedade de carboidratos na amostra, e as determinações enzimáticas que sendo muito 
específicas, não vão sofrer ação de possíveis interferentes com grupos redutores livres. 
Os métodos qualitativos de identificação e os métodos quantitativos podem 
ser observados no esquema 1. Cabe ressaltar que grande parte desses métodos 
qualitativos de identificação é feito em conjunto com os métodos quantitativos, 
pois muitos compostos de degradação na presença de ácido geram produtos de 


decomposição que podem ser coloridos, interferindo na leitura pela cor. 


LY CONCEITO 


O que seria um açúcar redutor? 

São os açúcares que apresentam grupo carbonílico e cetônico livres, capazes de se oxi- 
darem na presença de agentes oxidantes, como os íons férricos (Fe3+) e cúprico (Cu2+) 
em soluções alcalinas. São exemplos de açúcares redutores a glicose e a frutose. Os dissa- 
carídeos que não têm essa característica sem sofrerem hidrólise da ligação glicosídica são 


denominados de açúcares não redutores. 
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Métodos de Análise 


Métodos Qualitativos 
de Identificação 


Métodos Quantitativos 


Reação colorida proveniente Munson-Walker 
da condensação Lane-Eynon 
Propriedades redutoras do Somogyi 
grupo carbonila Métodos Cromatografia 
Métodos Ópticos 





Figura 3.1 — Métodos quantitativos e qualitativos de carboidratos em alimentos. 


Os métodos químicos clássicos de análise de carboidratos em alimentos têm 
base na redução do Си? a Си” devido ao poder redutor das carbonilas em solução 
alcalina, conhecidas como solução de Fehling. Durante as reações na determina- 
ção, o íon cuproso (Cu*) produz o Cu,O, composto de cor avermelhada. Todos os 
monossacarídeos reagem positivamente, sendo assim, a frutose, a glicose e o mel 
de abelha sofrem esta reação diretamente. No caso dos dissacarídeos é necessária a 
presença de uma extremidade redutora, o que não ocorre com a sacarose. Porém, 
a sacarose também pode levar a resultados positivos caso sofra hidrólise prévia. 

Entretanto, existem métodos fundamentados na desidratação dos açúcares, 
por uso de ácidos concentrados, com posterior coloração com compostos orgâni- 
cos, além da simples redução de compostos orgânicos, formando outros compos- 
tos de coloração mensurável na região visível do espectro de cores. 

Entre os vários métodos quantitativos disponíveis para determinação de açú- 
cares totais e de açúcares redutores estão: Musson-Walker; Lane-Eynon; Somogy е 
Nelson; métodos cromatográficos e métodos ópticos. 


A diferença de cada método tem base: 


MÉTODO E realizada a quantificação do precipitado de óxido cuproso 


MUSSON-WALKER 


formado após a redução de íons de cobre bivalentes, em 
meio básico, pelos acúcares redutores (glicose e frutose); 


Os íons cúpricos da solução de Fehling são reduzidos guan- 


É titativamente, sob ebulição, a óxido cuproso, por titulação, 
METODO Е : RE 

com solução de açúcar redutor. O ponto final é alcançado 

LANE-EYNON quando um pequeno excesso do açúcar redutor descolora 


o azul de metileno; 
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A glicose desproteinada da amostra reduz о sal de cobre, 
em meio alcalino e a quente. A forma reduzida do sal de 
SOMOGY E cobre atua sobre o reativo, determinando o aparecimento da 

NELSON cor azul, cuja intensidade é proporcional ao teor de glicose 
da amostra. 


MÉTODO DE 





Além desses métodos químicos, são ainda utilizados os métodos cromatográ- 
ficos e os ópticos, como meio de identificação e quantificação dos açúcares. A 
grande desvantagem desses métodos está no fato de necessitar equipamentos es- 
pecíficos, o que gera um custo para o laboratório. Porém, geram resultados mais 
confiáveis, de forma mais rápida e precisa. 

Os métodos ópticos englobam os realizados por meio da leitura do índice de 
refração da solução de carboidratos na determinação de açúcares totais, como só- 
lidos solúveis, análise largamente utilizada no controle de qualidade de alimentos 
açucarados, como xaropes, geleias е sumos de frutas. Outros métodos ópticos são a 
polarimetria, a qual mede a rotação óptica de uma solução pura de um carboidrato 
e a densimetria, que é a medida da gravidade específica de uma solução açucarada, 
na qual a densidade é determinada em função da concentração de carboidrato a 
uma dada temperatura (20 *C). 

А cromatografia, como análise de determinação química, apresenta facilidade 
em efetuar a separação, identificação e quantificação de espécies químicas, poden- 
do ser utilizada isoladamente ou em conjunto com outras técnicas instrumentais 
de análise. Por esse motivo o seu uso vem crescendo dentro do âmbito da análise 
de alimentos. 

A cromatografia é um método físico-químico que se fundamenta na migra- 
ção diferencial dos componentes de uma mistura (no caso da bromatologia, o 
alimento), o que ocorre devido a diferentes interações entre duas fases imiscíveis, 
sendo uma fase fixa que tem uma grande área superficial chamada fase estacioná- 
ria, e a outra um fluido que se move рог meio da fase estacionária, designada por 
fase móvel. 

Existem várias classificações para os métodos cromatográficos, de acordo com 
mecanismo de separação utilizado, quanto da técnica utilizada, além do tipo de 
fase utilizada. No entanto, a classificação mais didática é a que leva em considera- 
ção o tipo de superfície na qual ocorre a separação, conforme pode ser visualizado 
na figura 3.2. 
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Cromatografia 


Planar Coluna 


| бағ Fluido 
Camada Fina Líquida 





Figura 3.2 — Organograma de classificação de cromatografia. 


А escolha de um método a ser definido para realizar a determinação quantita- 
tiva ou qualitativa de carboidrato deve levar em consideração os seguintes aspec- 
tos: a amostra a ser analisada; a viabilidade técnica; o tempo de resposta; o custo 
empregado; a confiabilidade necessária. 

Na prática das indústrias de alimentos o refratômetro digital (índice de refra- 
ção) aparece como boa escolha, pois a análise da qualidade dos produtos deve ser 
frequente, simples e com resultados suficientemente confiáveis, como os que a re- 
fratometria fornece, sem a necessidade de aprofundamento nos diversos açúcares 
presentes na amostra. 

Já o uso de técnicas que necessitam de hidrólise torna a análise demorada, não 
sendo adequadas para determinações que precisam de frequência, como é o caso 
de controle de qualidade industrial, mas surgem como alternativa em casos de 
falta de equipamentos ou recursos laboratoriais. 

А titulometria representa uma boa e rápida técnica para análise qualitativa e 
para análise quantitativa grosseira, caso a hidrólise seja dispensável. Nesse caso, a 
prática e a experiência do operador influenciam no ponto final da análise. 

De todas as técnicas existentes e utilizadas, a cromatografia líquida de alta 
eficiência (HPLC) é a técnica mais completa para a determinação da concentração 
de açúcares, tanto açúcares redutores quanto os açúcares não redutores. Porém, 
essa técnica tem uma desvantagem considerável relacionada ao elevado custo e à 
operação do cromatógrafo. 

Devido a esses fatores, uma prática comum das indústrias de alimentos que 
realizam a determinação analítica de macronutrientes para rotulagem nutricional, 
é determinar o carboidrato por diferença. Assim, para saber a quantidade de car- 


boidrato de um alimento é realizado o seguinte cálculo matemático: 
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Carboidrato = 100 g – umidade(g) – proteína(g) – lipídio(g) — cinzas(g) 


Algumas etapas são importantes durante o preparo da amostra para a deter- 
minação, como: 

• Moer as amostras sólidas; 

* Retirar lipídeos е clorofilas por extração com éter; 

• Eliminar os interferentes; 


• Uso de clarificantes, que precipitam metais pesados e substâncias coloidais. 


Nessa etapa de preparo é de suma importância que as substâncias utilizadas 
não podem adsorver ou modificar os açúcares. Os principais agentes usados são 
o acetato de chumbo, ácido fosfotungístico, ácido tricloroacético, ferrocianeto de 
potássio, sulfato de zinco, sulfato de cobre. 

As fibras alimentares são os polissacarídeos vegetais utilizados na alimentação 
humana, como celulose, hemiceluloses, pectinas, gomas, mucilagens e a lignina 
(não polissacarídeo) que não são hidrolisados pelo trato gastrointestinal humano. 
Podem ser classificadas metabolicamente em: 


Relacionada à plenitude gástrica e formação de gel, como é o 
caso das pectinas, gomas, mucilagens e algumas hemiceluloses; 


FIBRA SOLÚVEL 


Relacionada à formação do bolo fecal e aumento do trânsito 
intestinal, como a celulose e algumas hemiceluloses; 


FIBRA INSOLÚVEL 


Conhecida como prebióticas e relacionada ao aumento da co- 
lonização de bactérias colônicas benéficas ao organismo, como 
a inulina, fruto oligossacarídeo (FOS) e glacto oligossacarídeo 
(GOS). 


FIBRA FUNCIONAL 





Porém, para fins de determinação analítica, os métodos de análise utilizam os 


termos de fibra bruta e fibra dietética, as quais podem ser definidas como: 


FIBRA ALIMENTAR É a parte comestível dos vegetais e algas que resiste à hidróli- 
OU FIBRA se pelas enzimas digestivas humanas. Incluem-se entre essas 


z fibras: celulose, hemicelulose, ligninas, pectinas, mucilagem, 
DIETETICA gomas e polissacarídeos das algas; 


É o resíduo orgânico dos alimentos obtidos em certas con- 
FIBRA BRUTA OU dições específicas de extração com éter, ácidos e álcalis. É 

FIBRA CRUA constituído em grande parte por celulose, que pode ser acom- 
panhada por lignina e hemicelulose. 
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A determinação de fibras é uma importante ferramenta para determinar ећ- 
ciência da moagem de grãos, maturação de frutas e adulterações em alimentos. 
Contudo, é uma determinação muito complicada a ser realizada, pois o método 
oficial é o de fibra bruta, o que pode não caracterizar a qualidade nutricional da 
fibra presente. Para essa determinação mais precisa é recomendado o método en- 
zimático, que tem a desvantagem o alto custo das enzimas. 

Em relação ao método original, as seguintes considerações são necessárias: 


Quanto mais fina for moída a partícula, 
menor será a quantidade de fibras 


Presença de gordura 


na amostra 





Ebulição muito forte diminui a 


Ebulição da amostra quantidade de fibra 





Filtração após fervuras 


com ácido e base 





A determinação do tipo de carboidrato, assim como a concentração deste nu- 
triente nos alimentos, é de fundamental importância para que haja a padronização 
dos alimentos, para que tenham composições que respeitem a legislação. Outra 
razão é a rotulagem nutricional, de forma a fornecer ao consumidor o verdadeiro 
teor deste nutriente, já que seu consumo excessivo está relacionado à várias doen- 
ças crônico não transmissíveis (ОСМТ). 

As técnicas de quantificação de carboidrato também tem importância na detecção 
de adulterações, pois cada alimento tem a sua “impressão digital” no teor de carboi- 
dratos, relacionados à sua qualidade alimentar. Sem contar que as propriedades físico- 
químicas dos alimentos dependem do tipo e concentração de carboidratos presentes, 
principalmente no que diz respeito à doçura, aparência, estabilidade e textura. 


Padrão de identidade e qualidade de açúcar 
Açúcar é o produto obtido pela prensagem da cana-de-açúcar (Sacharum 
ојрстатит) e submetido a processos tecnológicos adequados. Quimicamente é 


um alimento que tem em sua composição um misto de grande teor de sacarose е 


mínimo de glicose e frutose. 
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A Resolução КОС по 271/2005 da Anvisa é a legislação responsável рог 


“Fixar a identidade e as características mínimas de qualidade a que devem obede- 


cer os açúcares e produtos para adoçar”. Nessa resolução excluem-se os adoçantes 


dietéticos, pois estes são considerados alimentos para fins especiais. 


Essa resolução traz as definições de cada tipo de açúcar, da forma como o mes- 


mo pode estar designado para venda. А saber, sobre as definições: 


AÇÚCAR 


AÇÚCAR PARA 
CONFEITARIA 


RAPADURA 


MELADO 
MELAÇO 


ADOÇANTE DE 
MESA 


AÇÚCAR LÍQUIDO 
INVERTIDO 





É a sacarose obtida a partir do caldo de cana-de-açúcar 
(Saccharum officinarum L.) ou de beterraba (Beta alba L.). São 
também considerados açúcares os monossacarídeos e demais 
dissacarídeos, podendo se apresentar em diversas granulome- 
rias e formas de apresentação. 


É o açúcar que pode ser adicionado de outros ingredientes, des- 
de que não descaracterizem o produto. 


É o produto sólido obtido pela concentração do caldo de cana- 
de-acúcar (Saccharum отстагит L.), podendo ser adicionado 
de outro(s) ingrediente(s) desde que não descaracterize(m) o 
produto. 


É o produto obtido pela concentração do caldo de cana-de-açú- 
car (Saccharum officinarum L.) ou a partir da rapadura derretida. 


É um subproduto resultante da produção de açúcar. 


É o produto formulado para conferir sabor doce a alimentos e 
bebidas, constituído de edulcorante(s) previsto(s) em regula- 
mento técnico específico. 


É o produto obtido a partir da hidrólise da sacarose com diferen- 
tes concentrações de glicose, frutose e sacarose. 


São diversas as formas que os açúcares podem estar à venda. Em relação ao 


teor de sacarose não existe diferença significativa entre esses diferentes tipos de 


açúcar, apenas em relação ao teor de minerais e, principalmente, em relação às 


etapas industriais de refino e branqueamento em que são submetidos. A figura 3.3 


fala um pouco sobre estes diferentes tipos de açúcar encontrados no comércio. 
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Também conhecido 
como açúcar branco 
é o mais comum nos 
supermercados e 
muito utilizado na 
culinária. 


Passa pelo processo 

de refinamento e 

utiliza aditivos químicos 
como o enxofre para 
tornar o produto 
branquinho, porém 
acaba eliminando as 
vitaminas e saís minerais, 
ficando apenas as 
calorias. 


LIGHT REFINADO © “CRISTAL DEMERARA “MASCAVO 


É o açúcar que 

possui cristais grandes 
e transparentes, 
encontrado também 
em cubos, são mais 
difíceis de serem 
dissolvidos em água. 


Passa por um 
refinamento que 
retira 90% dos 
nutrientes e a partir 
dele são obtidos 
outros tipos de 
açúcar, como o 
refinado e o 
confeiteiro. 





É o açúcar bruto, 
escuro e úmido, 
extraído depois do 
cozimento do caldo 
de cana, minimamente 
processado e sem 
refinamento, conserva 
o cálcio, o ferro e os 
sais minerais. 


A melhor opção e 

mais saudável, porém 
tem um sabor mais 
encorpado, semelhante 
ao da cana-de-açúcar 

e pode alterar o sabor 

е а сог das preparações. 


Figura 3.3 – Diferentes tipos de açúcar. 


O açúcar pode estar descrito no rótulo sob diferentes formas, sendo que, qui- 
micamente, diferem em monossacarídeos e dissacarídeos. Porém, nutricionalmen- 
te, todos estão relacionados com a liberação de glicose na corrente sanguínea e seu 
consumo excessivo, está relacionado a diabetes e à obesidade. A figura 3.4 mostra 
estas diversas formas do açúcar aparecer no rótulo dos alimentos industrializados. 


Glucose G LICOSE ои DE AE 


de milho néctares 70 
AÇUCAR açucar invertido 


CRISTAL ACUČAR DE CONFEITEIRO Sacarose 
mel açucar mascavo AÇUCAR BRUTO 
AÇUCAR BRANCO / REFINADO 


MELAÇO / E caldo de сапа dextrose 
MALTOSE E XAROPE DE MILHO xarope de malte 





Figura 3.4 — Diferentes designações para o açúcar em rótulos de alimentos. 
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As análises bromatológicas para determinar а identidade e qualidade para os 
açúcares, assim como possíveis fraudes, compreendem: as características sensoriais 
— observar е anotar aspecto, cor, aroma е sabor; acidez em solução №; granu- 
lometria; resíduo mineral fixo (КМЕ); presença de amido; licídeos redutores em 
glicose e não redutores em sacarose; presença de edulcorantes; presença de metais 
tóxicos — chumbo, cobre; presença de corantes — azul ultramarinho, umidade; 
presença de brangueadores ópticos (luz ultravioleta) que fornecem uma fluores- 
cência azulada. 

Para o melado, as análises são as mesmas feitas para o mel (que será vista a 
seguir neste capítulo), com exceção das análises características do mel, como pre- 
sença de dextrinas e fermentos diastásicos. 


Padrão de identidade e qualidade de mel 


Entende-se por mel o produto alimentício produzido pelas abelhas melíferas, 
a partir do néctar das flores que as abelhas recolhem, transformam, combinam 
com substâncias específicas próprias, armazenam e deixam madurar nos favos da 
colmeia (MAA, Instrução Normativa 11/2000). 

Em relação à sua composição, é uma solução concentrada de açúcares com 
predominância de glicose e frutose. É um alimento que contém uma mistura 
complexa de outros hidratos de carbono, enzimas, aminoácidos, ácidos orgânicos, 
minerais, substâncias aromáticas, pigmentos e grãos de pólen, o que o faz ser um 
alimento ímpar. 

Pode conter cera de abelhas procedente do processo de extração, porém não 
pode ser adicionado de nenhum tipo de açúcar, pois isso descaracteriza o produto 
e o torna adulterado, logo, impróprio ao consumo. 

O mel é um alimento que tem regulamentação tanto pelo Ministério da Saúde, 
por meio do Regulamento Técnico do Mercosul de “Identidade e Qualidade do 
Mel" (Mercosul/GMC/RES по 89/99) quanto pelo Ministério da Agricultura, 
Pecuária e Abastecimento por meio do Regulamento de Inspeção Industrial e 
Sanitária de Produtos de Origem Animal (RIISPOA) e da Instrução Normativa 
11/2000. 

А classificação do mel pode ser feita de acordo com a tonalidade ou de acordo 


com a qualidade, conforme pode ser visto na figura 3.5. 
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CLASSIFICAÇÃO DO MEL 


Tonalidade Qualidade 





Figura 3.5 — Classificação do Mel. 


Independente do tipo de mel, esse produto deve ser translúcido, cristalizando 
ou não com o tempo, extraído das favas por um dos processos indicados e traba- 
lhado em condições perfeitas de higiene. Esse cuidado na extração deve ocorrer 
para minimizar os riscos de contaminação, pois o mel não pode ser submetido 


a nenhum tratamento térmico, pois a temperatura descaracteriza quimicamente 


o produto. 


Os padrões analíticos específicos para o mel de mesa e o mel industrial podem 


ser visualizados na tabela 3.1. 


COMPOSIÇÃO 


ANALÍTICA 


Umidade 





Acidez em ácido fórmico 


Açúcares 
glicose 


Açúcares não redutores em 


sacarose 

Dextrina (lugol) 
Resíduo mineral fixo 
HMF (prova de Fiehe) 
Reação de Lund 


Fermentos diastásicos 


redutores em 


MEL DE MESA 


Máximo de 20% 
Máximo de 0,1% 


Máximo 72% 


Máximo de 10% 


Máximo de 5% (negativo) 
Máximo de 0,2% 

Máximo de 40 mg/kg 

0,6 a 3 mL de precipitado 


Positiva 


Tabela 3.1 — Limites das provas analíticas. 
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*Comércio internacional 


MEL INDUSTRIAL 





Máximo de 22% 
Máximo de 0,2% 


Máximo 64% 


Máximo de 10% 


Máximo de 8% (positivo) 
Máximo de 0,35% 
60 mg/kg 





O a 0,6 mL de precipitado 


Negativa 


Em relação ao peso dos minerais, о mesmo pode apresentar uma variação de 
0,02 a 1% dependendo do tipo de planta que foi utilizada para a coleta do pólen, 
sendo que o potássio é o mineral encontrado em maior quantidade. As vitaminas 
estão presentes em pequenas quantidades, e dentre elas são mais facilmente en- 
contradas as vitaminas B,, B,, Bọ niacina, С e ácido pantotênico. О mel apresenta 
uma atividade antimicrobiana, sendo que 5. aureus e E. coli foram as bactérias 
mais sensíveis. 

Para a transformação de pólen em mel é vital a presença de enzimas das glân- 
dulas salivares das abelhas, principalmente: a invertase, que converte sacarose das 
plantas em glicose e frutose; a diastase (amilase), que hidrolisa o amido, podendo 
estar envolvida na digestão do pólen; a glicose-oxidase, que oxida a glicose no mel 
verde; e em menor quantidade a fosfatase ácida e catalase. 

Na composição do mel também encontramos aminoácidos provenientes das 
abelhas, sendo a prolina o principal, o que serve como padrão de identidade. 

O mel é considerado impróprio ao consumo quando apresenta resíduos es- 
tranhos, pois indica falta de cuidados na extração e na embalagem. Além disso, 
quando apresenta sinais de alteração ou fermentação, formação de espuma su- 
perficial, odor e sabor alterados, o que indica uma possível presença de germes 
patogênicos ou flora microbiana elevada, a qual pode ser comprovada com testes 
microbiológicos específicos. 

Outra característica que indica que o mel está impróprio ao consumo é quan- 
to à acidez elevada. Essa acidez elevada também indica uma possível contaminação 
microbiológica, em que o açúcar é fermentado pela bactéria e a mesma produz 
ácido, acidificando o mel. 

O mel é considerado fraudado quando apresenta na sua formulação edulco- 
rantes naturais ou artificiais, substâncias aromatizantes, espessantes (amido, ge- 
latina), conservantes, corantes de qualquer natureza, substâncias para a correção 
da acidez e indícios de aquecimento excessivo. Além disso, uma fraude muito 
comum é a mistura de xarope de glicose ao mel, para aumentar o rendimento do 


mesmo, já que é um produto com um valor comercial bem menor. 
Padrão de identidade e qualidade de farináceos 
As farinhas são os produtos obtidos de partes comestíveis de uma ou mais 


espécies de cereais, leguminosas, frutos, sementes, tubérculos e rizomas, por moa- 


gem e ou outros processos tecnológicos considerados seguros para produção de 
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alimentos. А farinha mais consumida по Brasil é a farinha de trigo, principalmen- 
te devido às suas características sensoriais para produtos de panificação. 

A regulamentação das farinhas também pode ser realizada pelo Mapa, por 
meio da Instrução Normativa 8/2005, que é o “Regulamento técnico de iden- 
tidade e qualidade da farinha de trigo”, ou pela Anvisa, por meio da Portaria 
no 354/1996 — “Norma Técnica da Farinha de Trigo”; da RDC no 263 / 2005 
— “Regulamento técnico para produtos de cereais, amidos, farinhas e farelos“; da 
RDC no 344/2002 — “Regulamento Técnico para a Fortificação das Farinhas de 
Trigo e das Farinhas de Milho com Ferro e Ácido Fólico”; e da RDC no 175/2003 
— “Regulamento Técnico de Avaliação de Matérias Macroscópicas e Microscópicas 
Prejudiciais à Saúde Humana em Alimentos Embalados”. 

А única especificação em relação à rotulagem desse tipo de produto diz res- 
peito à obrigatoriedade de trazer em destaque, após a lista de ingredientes a frase 
“CONTÉM GLÚTEN” ou “NÃO CONTÉM GLÚTEN”. 

A farinha de trigo é produto elaborado com grãos de trigo (Triticum aestivum L.) 
ou outras espécies de trigo do gênero Triticum ou combinações, por meio de tritu- 
ração ou moagem е outras tecnologias ou processos. Pode ser comercializada como 
farinha de trigo branca ou integral. 

O Mapa classifica a farinha de trigo em tipo 1, tipo 2 e integral. Já a Anvisa 
de acordo com o seu uso, em doméstico (integral, especial е comum) е industrial 
(integral e comum). Os padrões analíticos para cada tipo de farinha podem ser 
visualizados na tabela 3.2 para a classificação do Mapa e na tabela 3.3 para classi- 
ficação da Anvisa. 


TEOR DE TEOR DE ACIDEZ UMIDADE 


CINZAS GRANULOMETRIA | PROTEINAS | ОРАХА“ (MÁXIMO) 
(MAXIMO) (MAXIMO) | (MAXIMO) 





95% do produto 


Tipo 1 0,8% passar pela malha 7,5% 100 15% 
250 um 

Tipo 2 1,4% 8,0% 

Integral 2,5% - 8,0% 


* Expresso ет mg де КОН/100 g do produto 


Tabela 3.2 – Padrões analíticos para as farinhas de trigo, segundo о Мара. 
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As cinzas e proteínas deverão ser determinadas em base seca. 


TIPOS TEOR DE CINZAS GRANULOMETRIA 


Farinha de trigo integral (D) Máximo 2,0% - 


a 98% do produto passar 
0 
Farinha de trigo especial (D) Máximo 0,65% Bala папа ово 
5 р 
Farinha de trigo comum (D) 0,66 e 1,35% Ора ar pela pene 
com abertura 


Farinha de trigo integral (I) Máximo 2,5% - 





98% do produto passar 


Е 
pela malha 250 um 


Ф 


rinha e trigo (I) Máximo 1,5% 


Tabela 3.3 — Padrões analíticos para as farinhas de trigo, segundo a Anvisa, 


А Anvisa ainda define as características sensoriais para a farinha de trigo com а 
cor branca, aceitando cor com tons leves de amarelo, marrom ou cinza, conforme 
o trigo de origem, com cheiro e sabor próprios. 

Para as características físico-químicas determina que, independentemente da 
classificação, a umidade não deve ultrapassar 15%m/m е o teor de proteína não 
deve ser inferior a 7%. А acidez graxa deve ser de 50 mg de КОН/100 g de farinha 
de trigo comum ou especial e de 100 mg de КОН/100 g de farinha integral. 


Os padrões físico-químicos para os outros tipos de farinha podem ser obser- 


vados na tabela 3.4. 





ACIDEZ 
TIPO DE | UMIDADE | EM Mpe | AMIDO | PROTÍDEOS | LIPÍDEOS 
FARINHA | %P/P | ћу 
(ORIGEM) | МАХ | јр MÁX 
Alfarroba 14,0 20 - 15,0 - 3,0 
Amendoim 140 3,0 - 440 = 6,0 
Arroz 13,0 30 - 6,0 - 20 
Aveia 12,0 5,0 - 9,0 - 20 
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ACIDEZ | 
ЕМ MLDE | AMIDO | PROTÍDEOS | LIPÍDEOS 


TIPO DE | UMIDADE 
FARINHA | %P/P 





А SOL N% 06 Р/Р MÍN | %P/P 
RIGEM MAX 
(ORIGEM) V/P МАХ 
А Мт 
Centeio 14,0 5,0 60,0 8,0 - 20 
E Min 
Fubá 15,0 5,0 720 7,0 - 20 
к Мах 
Glúten 10,0 80 
н Мт 
Mandioca 14,0 20 700 15 - 20 
Milho 14,0 20 = 6,0 = 1,0 
Raspa de Mín 
mandioca o 22 75,0 Í á | 
А 140 20 : 470 Máx5 60 
desengord 
soja 80 20 2 50,0 Máx2 60 
desengord 


Tabela 3.4 — Padrões nalíticos para as diversas farinhas, segundo a Anvisa. 


Amidos são os produtos amiláceos extraídos de partes comestíveis de cereais, 
tubérculos, raízes ou rizoma. À diferença entre amido e fécula está do local do 
vegetal de onde é retirada esta porção amilácea. O amido é o produto amiláceo 
extraído das partes aéreas comestíveis dos vegetais e a fécula é o produto amiláceo 
extraído das partes subterrâneas comestíveis dos vegetais. 

Esses produtos alimentares se apresentam sob a forma de pó, de forma a pro- 
duzir ligeira crepitação quando comprimido entre os dedos, podendo ser expostos 
ao consumo misturas de amidos e féculas, desde que especificados no rótulo. Os 
mais usuais no consumo humano são: amido de arroz, amido de milho, araruta, 
fécula de batata, polvilho ou fécula de mandioca, sagu e tapioca. O padrão físico- 


químico de cada um pode ser visualizado na tabela 3.5. 
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TIPO DE UMIDADE | ACIDEZ EM 





AMIDO OU | %P/P | MLDESOL | ou рын 
FECULA MAX N% V/P MAX 
Milho 140 25 840 020 
Arroz 14,0 20 80,0 0,50 
Mandioca 130 15 800 025 
Araruta 14,0 20 80,0 0,50 
Batata 140 20 80,0 0,50 
Tapioca 14,0 20 80,0 0,50 
Sagu 14,0 20 80,0 0,50 
Polvilho doce 14,0 1,0 80,0 0,50 
a a МИА go 50 80,0 0,50 


Tabela 3.5 — Padrões analíticos de amidos e féculas, segundo a Anvisa, 


Para determinar os padrões de identidade e qualidade das farinhas e dos ami- 


dos e féculas, são realizadas as seguintes análises físico-químicas: 


А 105 °C em estufa. As amostras ricas em lipídeos se faz necessária 
para determinar a umidade à vácuo ou em atmosfera de nitrogênio 
controlada para evitar a oxidação. 


LIPIDEOS Mesma técnica usualmente utilizada para composição centesimal, 
TOTAIS extração a quente por Soxhlet. 


PROTEÍNAS Kjeldahl modificada por Gumming-Winkler. 


Determinar em redutores e não redutores. Também pode avaliar por 
E diferença na composição centesimal. Nesse caso é o mais indicado, 
ЭН ЕРУ poisatécnica de redutores e não redutores é mais trabalhosa devido 
à necessidade de hidrolisar o amido. Usar o fator de transformação 
do amido, que é 0,9. 
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Мао роде ser determinada em meio aquoso, pois assim somente 
as substâncias ácidas solúveis na água é que podem ser avaliadas. 
ACIDEZ Os ácidos graxos insolúveis em água, não ionizáveis, não podem ser 
mensurados no meio aquoso, assim como o ácido fosfórico — dos 
fosfatos insolúveis — também não são determinados. 


RESÍDUO 


MINERAL Incineração para determinação de cinzas na mufla a 550 °C. 


FIXO (RMF) 


ENSAIO DE Serve para verificar se na farinha de trigo tem a presença de milho 


BELLIER ou arroz. 


Toda farinha que contém glúten é panificável (trigo, centeio, cevada). 
В Em alterações e falsificações da farinha há diminuição да quantidade 
GLUTEN do glúten ou modificação de suas propriedades. Nesse caso, a tem- 
peratura da água para determinação deve estar em torno de 15 °С e 
não deve ser destilada. 





Aula prática 1: determinação de açúcares redutores e não redutores 


Glicídeos 

Nesse grupo de compostos, que são hidratos de carbono, há os mais variados 
tipos de substâncias, desde os monossacarídeos, representados pela glicose, os dis- 
sacarídeos, dos quais os mais frequentes em alimentos são a sacarose e a lactose, 
até os polissacarídeos, como amido e celulose. Qualquer que seja o produto a 
ser analisado, é inicialmente necessária a obtenção de uma solução dos glicídeos 
presentes, livres de substâncias que possam interferir no processo escolhido para a 
sua determinação. Para isso, usam-se soluções de “clarificadores” (creme alumina, 
solução neutra de acetato de chumbo, solução básica de acetato de chumbo, ácido 
fosfotúngstico) as quais precipitam as substâncias interferentes. 

Os métodos de determinação de glicídeos estão fundamentados nas proprie- 
dades físicas das suas soluções ou no poder redutor dos glicídeos mais simples (aos 
quais se pode chegar por hidrólise, no caso dos mais complexos). Os métodos 
de redução resumem-se em pesar ou titular a quantidade de óxido de Cu I pre- 
cipitado de uma solução de íons de Cu П por um volume conhecido da solução 
de glicídeos ou medir o volume da solução de glicídeos necessário para reduzir 
completamente um volume conhecido da solução de cobre II. Os resultados são 
calculados mediante fatores e, geralmente, as determinações de glicídeos redutores 
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são calculadas em glicose e as dos não redutores em sacarose. А hidrólise dos não 


redutores é feita, previamente, por meio de ácido ou enzimas. 
Glicídeos redutores em glicose 


Material: balança analítica, espátula de metal, béquer de 100 mL, proveta 
de 50 mL, balão volumétrico de 100 mL, frasco Erlenmeyer de 250 mL, funil de 
vidro, balão de fundo chato de 250 mL, pipetas volumétricas de 5 e 10 mL ou 
bureta automática de 10 mL, buretas de 10 e 25 mL e chapa elétrica. 

Reagentes: hidróxido de sódio a 40% m/v; carbonato de sódio anidro; fer- 
rocianeto de potássio a 6% m/v; acetato de zinco a 12% m/v; solução saturada 
de acetato neutro de chumbo; sulfato de sódio anidro; soluções de Fehling A e B 
tituladas (Apêndice 1) 

Procedimento: резе 2 a 5 g da amostra em um béquer de 100 mL. Transfira para 
um balão volumétrico de 100 mL com o auxílio de água. Qualquer que seja a caracte- 
rística da amostra (a, b ou c), proceda como a seguir. Complete o volume e agite. Filtre 
se necessário em papel de filtro seco e receba filtrado em frasco Erlenmeyer de 250 mL. 
Transfira o filtrado para a bureta. Coloque num balão de fundo chato de 250 mL, com 
auxílio de pipetas de 10 mL, cada uma das soluções de Fehling A e B, adicionando 
40 mL de água. Aqueça ate ebulição. Adicione, as gotas, a solução da bureta sobre a 
solução do balão em ebulição, agitando sempre, até que essa solução passe de azul a 
incolor (no fundo do balão deverá ficar um resíduo vermelho de Cu,O). 

Notas 

a) Em caso de amostras com alto teor de proteína adicione 5 mL de fer- 
rocianeto de potássio a 6% e 5 mL de acetato de zinco a 12%. Complete 
o volume com água, agite e deixe em repouso por 15 minutos. Filtre em 
papel de filtro seco e receba o filtrado em frasco Erlenmeyer de 250 mL. 
Verifique o pH da solução. Caso esteja ácido, com pH abaixo de 6, coloque 
algumas gotas de hidróxido de sódio a 40% ou carbonato de sódio anidro 
até que a solução se torne alcalina, com pH próximo de 9,0 e filtre nova- 
mente. Transfira o filtrado para uma bureta. 

b) Em caso de amostras com coloração intensa: clarifigue a amostra adi- 
cionando solução saturada de acetato neutro de chumbo, até não haver 
mais precipitação (cerca de 1,5 mL). Complete o volume com água. Filtre 
em papel de filtro seco e receba o filtrado em frasco Erlenmeyer de 250 mL. 


Adicione sulfato de sódio anidro, até precipitar o excesso de chumbo. Filtre 
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em papel де filtro seco e receba o filtrado em outro frasco Erlenmeyer de 
250 mL. Transfira o filtrado para uma bureta. 

c) Em caso de amostras com alto teor de lipídeos: adicione a amostra pe- 
sada, 50 mL de água e aqueça em banho-maria por 5 minutos. Transfira a 
solução a quente para um balão volumétrico de 100 mL. Esfrie, complete 
o volume e agite. Filtre em papel de filtro seco e receba o filtrado em frasco 
Erlenmeyer de 250 mL. Transfira o filtrado para uma bureta. 


Cálculo: 


А ЕС/2 х 250х100 
Glicídeos redutores em glicose (%) = 


VxP 





Em que: 

• ЕС = título da solução de Fehling 

• У = volume da amostra gasto na titulação, em mL 
• Р = peso da amostra em g 


REFERÊNCIAS BIBLIOGRÁFICAS 
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Glicídeos não redutores em sacarose 


Material: balança analítica, espátula de metal, banho-maria, béquer de 
100 mL, proveta de 50 mL, balão volumétrico de 100 mL, frasco Erlenmeyer de 
250 mL, funil de vidro, balão de fundo chato de 250 mL, pipetas volumétricas de 
10 e 20 mL, bureta automática de 10 mL, buretas de 10 e 25 mL e chapa elétrica. 

Reagentes: ácido clorídrico; solução de hidróxido de sódio a 40% m/v; car- 
bonato de sódio anidro; ferrocianeto de potássio a 6% m/v; acetato de zinco a 
12% m/v; soluções de Fehling А е В tituladas (Apêndice I) 

Procedimento: transfira, com auxílio de uma pipeta, 20 mL de filtrado ob- 
tido em glicídeos redutores em glicose (038/IV), para um balão volumétrico de 


100 mL ou pese de 2 a 5 g da amostra е transfira para um balão volumétrico de 


CAPÍTULO 3 m ТІ 


100 mL com auxílio de água. Caso a amostra contenha alto teor de lipídeos, рго- 
ceda como em 038/TV, no item c. Acidule fortemente com ácido clorídrico (cerca 
de 1 mL). Coloque em banho-maria a (100 + 2)ºC por 30 a 45 minutos. Esfrie 
e neutralize com carbonato de sódio anidro ou solução de hidróxido de sódio a 
40%, com auxílio de papel indicador. Caso a amostra contenha alto teor de pro- 
teína, proceda como em 038/IV, item a. Complete o volume com água е agite. 
Filtre se necessário em papel de filtro seco e receba o filtrado em frasco Erlenmeyer 
de 250 mL. Transfira o filtrado para a bureta. Coloque num balão de fundo chato 
de 250 mL, com auxílio de pipetas de 10 mL, cada uma das soluções de Fehling 
A e B, adicionando 40 mL de água. Aqueça até ebulição. Adicione, as gotas, a 
solução da bureta sobre a solução do balão em ebulição, agitando sempre, até que 
esta solução passe de azul a incolor (no fundo do balão deverá ficar um resíduo 


vermelho de Cu,O). 


Cálculo: 


FC/2x250x100)-B)x 0,95 
Glicídeos não redutores em sacarose (%) = ( ) ) É 


VxP 





Em que: 

• ЕС = título da solução de Fehling 

• У = volume da amostra gasto na titulação, em mL 

* P = peso da amostra em g 

• В = nº deg de glicose porcento obtido em glicídeos redutores, em glicose 

Nota: na titulação, quando se tornar difícil observar o desaparecimento da 
cor azul, adicione ao balão, próximo ao ponto final, 1 mL da solução de azul de 
metileno a 0,02%, como indicador interno. Continue a titulação até completo 


descoramento da solução. 


REFERÊNCIAS BIBLIOGRÁFICAS 
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Aula prática 2: РТО de mel 


Dosagem de acidez: tem base na titulação da acidez livre do produto por uma 
solução alcalina, utilizando como indicador a solução alcoólica de fenolftaleína a 
1%. Sendo que o mel de abelhas não poderá conter adição de corretivos de acidez. 
Podendo se apresentar parcialmente cristalizado, mas sem caramelização ou espu- 
ma superficial. É permitido seu aquecimento até 70 "С, desde que sua atividade 
enzimática seja mantida. 

Material: Erlenmeyer de 250 mL; proveta de 50 mL; bureta de 25 mL; bé- 
quer de 100 mL; balança analítica; bastão de vidro. 

Reagentes: solução de hidróxido de sódio 0,01 N fatorada; solução de fenolf- 
taleína a 1%; água destilada. 

Procedimento: pesar 2 g de amostra no béquer de 100 mL; adicionar 20 mL 
de água destilada e dissolver a amostra, com ajuda do bastão de vidro; transferir 
para o Erlenmeyer de 250 mL, lavando o béquer 3 vezes, utilizando 10 mL de 
água por vez; adicionar 2 gotas de fenolftaleína a 1%; titular com solução de hi- 
dróxido de sódio 0,01 N até coloração rósea constante. 

Interpretação e cálculo: anotar o volume gasto na titulação e calcular a quan- 
tidade de ácido fórmico. 


Reação de Fiehe 


Tem base na identificação do НМЕ (hidroxi-metil-furfural), formada durante 
a hidrólise ácida da sacarose (obtenção do açúcar invertido comercial), pela hidra- 
tação da frutose, que em presença de resorcina e НСЕ fornece uma coloração que 
pode variar do róseo ao vermelho-cereja intenso, dependendo da quantidade de 
Ať comercial presente. 

Material: proveta graduada de 50 mL com tampa de polietileno; pipetas gra- 
duadas de 2 mL e 5 mL; tubo de ensaio; estante para tubo de ensaio; bastão 
de vidro. 

Reagentes: solução clorídrica de resorcina а 1%m/v; éter etílico; água destilada. 

Procedimento: transferir 5 mL da amostra para a proveta de 50 ті; adi- 
cionar 5 mL de água destilada e homogeneizar com o bastão de vidro até a total 
solubilização da amostra; adicionar 5 mL de éter etílico; agitar por inversão (2 ve- 
zes); deixar em repouso para separar as camadas (a camada etérea deve ser a clara); 


transferir 2 mL da camada etérea para o tubo de ensaio com o auxílio da pipeta; 
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adicionar 2 gotas de solução clorídrica de resorcina a 1%; agitar e aguardar де 5 
a 10 minutos. 

Interpretação: em presença de Аб surgirá uma coloração do róseo ао ver- 
melho-cereja, sendo que a intensidade dependerá da quantidade de Аё comer- 
cial presente. 


Fermentos diastásicos 


Têm base na ação das enzimas presentes no mel sobre o amido, desdobrando-o 
parcialmente em dextrinas e outros produtos de hidrólise. 

Material: banho-maria com regulador de temperatura; tubo de ensaio; es- 
tante para tubo de ensaio; proveta de 50 mL; pipetas de 1 mL e 10 mL; pinça де 
madeira; bastão de vidro. 

Reagentes: solução de amido solúvel a 1%; solução de iodo (1 g de iodo res- 
sublimado, 2 g de iodeto de potássio; água até completa 300 mL). 

Procedimento: medir 10 mL da amostra em uma proveta de 50 mL; adicio- 
nar 20 mL de água destilada; homogeneizar bem com o auxílio do bastão de vidro; 
transferir 10 mL da solução para o tubo de ensaio, com o auxílio de uma pipeta; 
adicionar 1 mL da solução de amido solúvel a 1% e agitar; mergulhar o tubo em 
banho-maria a 45 "С por uma hora; retirar do banho-maria e adicionar 1 mL де 
solução de iodo; observar a coloração desenvolvida; fazer paralelamente um ensaio 
em branco para comparar a amostra. 


Interpretação: 


FERMENTOS 
DIASTASICOS 


COLORAÇÃO INTERPRETAÇÃO 





А Mel natural, não aquecido 
Presença Verde-oliva ou Castanha era de Ane 
Mel adulterado ou aqueci- 


Ausência Azul do acima де 45 °C 
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Reação де lugol 


Tem base na reação das dextrinas, presentes na glicose comercial, com o lu- 
gol, originando produtos corados, cuja intensidade depende do teor de dextrinas 
presente na glicose. 

Material: béguer de 50 mL; proveta graduada de 50 ті; pipetas graduadas de 
1 mL e 10 mL; bastão de vidro. 

Reagentes: solução de lugol — 1 g de iodo ressublimado, 3 g de iodeto de 
potássio e 50 mL de água. 

Procedimento: transferir 10 mL da amostra para o béquer de 50 mL; adi- 
cionar 10 mL de água destilada; adicionar 1 mL da solução de lugol; observar a 
coloração desenvolvida. 

Interpretação: em presença de glicose comercial, a solução ficará colorida de 


vermelho ou violeta. А amostra normal apresentará coloração caramelo. 
Determinação da umidade por refratometria 


Tem base na determinação do índice de refração do mel a 20 °С, comparando 
o valor encontrado com a tabela de CHATAWAY, que fornece o teor de umidade, 
sólidos solúveis e peso específico da amostra analisada. 

Material: refratômetro de Abbé; lenço de papel; bastão de vidro. 

Reagentes: solução éter e álcool 1:1. 

Procedimento: abrir o compartimento da amostra ao hemiprisma do refra- 
tômetro; com o auxílio do bastão de vidro colocar de 1 a 2 gotas da amostra no 
leitor; fechar o compartimento e fazer a leitura. 

Interpretação: comparar o valor do índice lido com a tabela de CHATAWAY 
(Anexo 1) para achar a umidade. Para corrigir a temperatura (acima ou abaixo de 
20 °C) deve-se adicionar ou subtrair 0,00023 para cada grau acima ou abaixo de 
20 °С, respectivamente. 


Reação де Lund 
Tem base na precipitação de compostos albuminoides presentes no mel, pelo 
ácido tânico. 


Material: proveta graduada de 50 mL com tampa esmerilhada ou de polieti- 


leno; pipeta graduada de 5 mL; béquer de 50 mL; bastão de vidro. 
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Reagentes: solução de ácido tânico a 0,5%. 

Procedimento: pesar 2 g de amostra em um béguer de 50 mL; transferir para 
uma proveta de 50 mL com o auxílio de 20 mL de água destilada e do bastão de 
vidro; adicionar 5 mL de solução de ácido tânico a 0,5%; adicionar água até com- 
pletar 40 mL; deixar em repouso por 24 horas. 


Interpretação: 
PRECIPITADO INTERPRETAÇÃO 
< 0,6 mL ou desprezível Mel adulterado 
Entre 0,6 e 3 mL Mel puro e de boa qualidade 
> 3mL Mel de má qualidade 





ÍNDICE DE арте PESO 
REFRAÇÃO A | coeso, | ESPECÍFICOA | UMIDADE% 

209 20 °C 
1,4844 79,0 1,3966 21,0 
1,4849 79,2 1,3979 20,8 
1,4853 79,4 1,3992 20,6 
1,4858 79,6 1,4006 90,4 
1,4869 79,8 1,4020 20,2 
1,4866 80,0 1,4033 20,0 
1,4871 80,2 1,4046 19,8 
1,4876 80,4 1,4060 19,6 
1,4880 80,6 1,4074 19,4 
1,4885 80,8 1,4087 19,2 
1,4890 81,0 1,4101 19,0 
1,4895 81,2 1,4115 18,8 
1,4900 81,4 1,4129 18,6 
1,4905 81,6 1,4143 18,4 
1,4910 81,8 1,4156 18,2 
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ÍNDICE DE si PESO 
REFRAÇÃO A | сам | ESPECÍFICOA | UMIDADE% 

209 209 

1,4915 82,0 14171 18,0 
1,4920 82,2 1,4182 17,8 
1,4925 82,4 1,4197 17,6 
1,4930 82,6 1,4212 17,4 
1,4935 82,8 1,4225 ТІЛУ 
1,4940 83,0 1,4239 17,0 
1,4945 SOP 1,4254 16,8 
1,4950 83,4 1,4267 16,6 
1,4955 83,6 1,4282 16,4 
1,4960 83,8 1,4295 16,2 
1,4965 84,0 1,4310 160 
1,4970 84,2 1,4324 15,8 
1,4975 84,4 1,4338 SO 
1,4980 84,6 1,4359 15 
1,4985 84,8 1,4367 152 
1,4990 85,0 1,4381 15,0 
1,4995 85,2 1,4395 148 
1,5000 85,4 1,4409 146 
1,5005 85,6 1,4424 144 
1,5010 85,8 1,4438 142 
1,5015 86,0 1,4453 14,0 
1,5090 86,2 1,4466 ШЕ ЛӘ 
1,5095 86,4 1,4481 13,6 
1,5030 86,6 1,4495 13,4 
1,5035 86,8 1,4510 ШӘ 
1,5041 87,0 1,4525 13,0 


Tabela 3.6 - CHATAWAY. Brasil, МА, 1981. 
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Padrão de identidade e qualidade де 
alimentos proteicos 


Os alimentos proteicos apresentam um relativo valor agregado no preço de 
vendas, ou seja, de uma forma geral são alimentos caros. Entretanto, são fontes de 
proteína de origem animal, uma excelente fonte de aminoácidos essenciais, o que 
faz seu consumo aumentar muito nos últimos anos. Devido a estes fatores, é mui- 
to comum, ver em reportagens e notícias, a fraude de alimentos proteicos, como, 
por exemplo, formol em leite e carne alterada reembalada para venda. 

A fim de verificar a qualidade desses alimentos, uma ferramenta é a análise 
quantitativa de proteínas em alimentos, que pode ser aplicada a qualquer tipo de 
alimento. À análise quantitativa mais comumente utilizada se baseia na determi- 
nação de nitrogênio, onde ao final é aplicado um fator de conversão para determi- 
nar a quantidade de proteínas. 

Outro fator importante para a determinação analítica está relacionado à qua- 
lidade dos alimentos proteicos colocados à venda para a sociedade, pois muitas 
vezes essas fraudes trazem um enorme prejuízo nutricional aos alimentos. Sob 
este aspecto a emissão de um laudo é uma ferramenta fundamental de informação 
à sociedade. 

Este capítulo vai abordar os principais aspectos relacionados à determinação 
analítica de proteínas nos alimentos, assim como o controle analítico para deter- 
minação dos padrões de identidade e qualidade de leite e carnes. Além de apresen- 
tar Os principais tipos de fraudes que ocorrem principalmente com leites e carnes, 
com base em reportagens publicadas. 


OBJETIVOS 


= Compreender os conceitos acerca de proteínas e aminoácidos; 

« Entender os padrões de identidade e qualidade dos seguintes alimentos proteicos: leite, 
carnes, pescados е ovos; 

= Compreender os métodos analíticos para proteínas, assim como as análises para determi- 
nação do PIQ de alimentos proteicos abordados no capítulo. 

= Conhecer as principais características físico-químicas dos alimentos proteicos; 


" Verificar a aplicação prática das fraudes em alimentos proteicos. 
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Quimicamente, podemos definir a proteína como polímeros de alto peso 
molecular, formados por unidades básicas conhecidas como aminoácidos, ligados 
entre si por meio de ligações peptídicas. Assim, a hidrólise total de uma proteína 
resulta em aminoácidos livres. 

Ав proteínas são constituídas por carbono (50% a 55%), hidrogênio (6% а 
8%), oxigênio (20% a 24%), nitrogênio (15% a 18%), enxofre (0,2% a 0,3%) e 
raramente contêm fósforo. Essa composição química com a presença de nitrogê- 
nio é de fundamental importância na determinação quantitativa de proteínas em 
alimentos, como será discutido posteriormente. 

Ав proteínas são componentes essenciais a todas as células vivas, pois estão 
relacionadas, praticamente, a todas as funções biológicas, como regeneração e for- 
mação de tecidos; como catalisadores nas reações químicas dos organismos, por 
meio das enzimas e hormônios; sendo fundamentais nas reações imunológicas e 
indispensáveis no crescimento e reprodução. 

Os vegetais são capazes de sintetizar proteínas por meio de fontes inorgâni- 
cas de nitrogênio, porém os animais não têm esta capacidade, sendo necessária a 
ingestão de alimentos ricos em proteínas e aminoácidos. Existem duas fontes de 
proteínas na alimentação: a proteína de origem animal e a proteína de origem 
vegetal. A diferença entre elas está na quantidade de aminoácidos essenciais na 
estrutura proteica e na biodisponibilidade dessa proteína no organismo humano. 

Como visto anteriormente, as proteínas são formadas pelo encadeamento de 
aminoácidos. Os aminoácidos apresentam fórmula geral que constitui de um car- 
bono central, o qual está ligado a um grupamento amina, um grupamento car- 
boxila, um hidrogênio e um radical R, conforme figura 4.1. А composição desse 
radical К é que diferencia os aminoácidos existentes е as características físico-qui- 


micas destes aminoácidos. 


| 
ІН, =- 
КА carboxila 
Figura 4.1 — Estrutura básica dos aminoácidos. Disponível em: <www.infoescola.com/ 


bioguimica/peptideos>. 
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Os aminoácidos podem ser classificados de acordo com o aspecto nutricional, 
a natureza do grupo R, o destino no metabolismo e a polaridade do radical R. Essa 


classificação pode ser observada na figura 4.2. 


= Natureza do 
Nutricional 
Grupo R 


Polaridade do 








Destino no 
Metabolismo 
= Ри e Apolar ou 
A | nico е 00е. 
Não Essenciais Básicos Glucocetogénicos m а 
Negativamente 
СЕ Polar Carregado 
0 Positivamente 
Ramificados Polar Neutro 


Sulfurados 


Radical R 








Figura 4.2 — Classificacáo dos aminoácidos. 


Quanto ás características físicas dos aminoácidos, eles são compostos sólidos, 
cristalinos e que se fundem à alta temperatura e incolores. A maioria apresenta 
sabor adocicado, mas também podem ser insípidos ou amargos. Em relação à so- 
lubilidade, com exceção da glicina que é solúvel em água, apresentam solubilidade 
variável e são insolúveis em solventes orgânicos. Em soluções aquosas apresentam 
alto momento dipolar. 

А principal propriedade química dos aminoácidos está relacionada ao seu са- 
ráter anfótero, isto é, dependendo do meio em que encontra pode ter caracterís- 
tica ácida, devido à presença do grupo carboxila ou característica básica, devido à 
presença do grupo amino. 

Em razão dessa característica anfótera, a curva de titulação das proteínas tem 
uma particularidade, conhecida como o ponto isoelétrico. Em solução aquosa tem 
um equilíbrio entre o íon dipolar е as formas апібпісаѕ e catiônicas dessas proteí- 
nas. Em soluções ácidas, todos os aminoácidos estão presentes, principalmente, 
como cátions e em soluções básicas, todos os aminoácidos presentes, principal- 


mente, como ânions. 


CAPÍTULO 4 u 88 


No pH intermediário, conhecido como ponto isoelétrico, a concentração do 
íon será máxima e concentração de cátion е ânions iguais. Assim, cada aminoácido 
possui seu próprio ponto isoelétrico (pl), pois a presença de elementos ácidos ou 
básicos no radical R modifica a concentração de cátions e ânions. 

Ав proteínas podem ser classificadas de acordo com a função que exercem no 
nosso organismo; sua composição; o número de cadeias ou forma em que se apre- 


senta, conforme pode ser observada na figura 4.3. 
ши ER 
ção Compo Р 
cadeias 
— 


Figura 4.3 — Classificação das proteínas. 


(27 CONCEITO 


Proteínas homólogas: São aquelas proteínas que apresentam pequena diferença па 














sua estrutura química, mas que desempenham as mesmas funções no organismo. 


As proteínas se apresentam em quatro estruturas conformacionais diferentes, 
o que influi diretamente na sua solubilidade, reatividade e função que exercem. 


Um breve resumo dessas estruturas pode ser observada na tabela 4.1. 


TIPO DE ESTRUT CARACTERÍSTICAS 


Sequência de aminoácidos e ligações peptídicas da molé- 
cula, destruída por hidrólise química ou enzimática; 

Nível estrutural mais simples e importante, pois dele deri- 
va todo o arranjo espacial da molécula; 

Longa cadeia de aminoácidos — colar de contas — em uma 
extremidade “amido terminal" е outra “сагбохі terminal”. 





PRIMÁRIA 
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CARACTERÍSTICAS 


Arranjo espacial de aminoácidos próximos entre si, sendo 
o último nível de organização das proteínas fibrosas; 
Ocorre graças à possibilidade de rotação das ligações 
SECUNDÁRIA entre os carbonos dos aminoácidos e seus grupamentos 
amina e carboxila; 

Pode ocorrer de forma regular — acontece quando os ап- 
gulos das ligações são iguais e se repetem ao longo de 
um segmento. 


Arranjo espacial de aminoácidos distantes entre si na se- 
P quência molecular; 

TERCIARIA Forma tridimensional – a proteína se “enrola”; 

Ocorre nas proteínas globulares – mais complexas estru- 
turais e funcionalmente. 


Apenas nas proteínas oligoméricas; 

Distribuição espacial de mais de uma cadeia polipeptídica 
no espaço – subunidades da molécula; 

Subunidade – se mantém unidas por ligações covalentes 
(pontes dissulfeto) e ligações não covalentes (pontes de 
hidrogênio, interações hidrofóbicas). 


QUATERNÁRIA 





Tabela 4.1 — Estruturas das proteínas. 


A desnaturação proteica é a quebra das ligações das estruturas das proteínas, fa- 
zendo elas perderem sua estrutura tridimensional. É importante ressaltar que a des- 
naturação não quebra as ligações peptídicas. Assim, não afeta a estrutura primária. 

Essas interações são fracas e facilmente quebradas quando a proteína é exposta 
ao calor, a ácidos, sais ou álcool. 

Assim, as proteínas perdem as suas propriedades fisiológicas, principalmente. 
Além disso, a desnaturação leva a uma insolubilização das proteínas, uma dificul- 
dade de cristalização, deixa as proteínas quimicamente mais reativas e aumenta a 
sua viscosidade. 

Em relação aos métodos de análise de proteínas, os métodos colorimétricos 
são úteis na determinação de proteínas solúveis, porém não são adequados para 
alimentos que têm em sua composição matrizes complexas contendo ampla varie- 
dade de proteínas com solubilidades distintas. 

Assim, os métodos de Kjeldahl e Dumas são os mais empregados para amos- 


tras alimentares complexas, e ambos são fundamentados na análise elementar de 
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nitrogênio, sendo este convertido para proteína por um fator de conversão ade- 
quado, o qual será visto posteriormente. 

O método де Kjeldahl é o método oficial para determinação da concentração 
proteica a partir da concentração de nitrogênio total sendo, geralmente, o mais 
utilizado para este propósito. Nesse método é determinado o nitrogênio orgânico 
total, isto é, o nitrogênio proteico e não proteico orgânico. Entretanto, na maioria 
dos alimentos, o nitrogênio não proteico representa muito pouco no total. 

А razão entre o nitrogênio medido e a proteína estimada depende do tipo de 
amostra e de outros fatores. Para isso é utilizado o fator de conversão para diferen- 


tes amostras alimentares, conforme pode ser visto na tabela 4.2. 


ALIMENTO TOR DE CONVER 





Leite e produtos lácteos 6,38 
Trigo e derivados 5,70 
Gelatina 555 
Ovos 6,68 
Arroz 5,95 
Soja 5,71 
Aveia, Cevada e Centeio 5,83 
Nozes 5,46 


Carnes em geral e alimentos com mistura de proteína 


; 6,25 
animal e vegetal 


Tabela 4.2 — Fator de conversão de nitrogênio em proteína. 


O método de Kjeldahl para determinação de nitrogênio amoniacal é compos- 
to de três passos distintos, que são digestão, destilação e titulação. O propósito da 
digestão é quebrar a estrutura ou as ligações químicas de substâncias complexas 
em substâncias ou estruturas químicas mais simples. Especificamente, proteínas 
são quebradas e convertidas em amônio. A destilação envolve a separação do amô- 
то do digerido. А determinação da quantidade de nitrogênio no frasco conden- 


sado pode ser realizada de várias maneiras. А mais comum é a titulação com uma 
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solução padrão de ácido clorídrico na presença de шта mistura de indicadores. 


Essas etapas podem ser visualizadas na figura 4.4. 


digestão 


Amostra --->(ІН,),50,/ Н,50, 
9, | DESTILAÇÃO 


destilar com excesso de NaOH (40%) 


NH, / ácido bórico v МН,Н,ВО, 


TITULAÇÃO | 


titular com solução padrão HCI 0,1N 


DES (14,4,80,+401— HB0,+NH,C)) 


Figura 4.4 — Determinação de proteína por Kjeldahl. 


De uma forma geral, os métodos de determinação de proteína realizam aná- 
lises elementares, como é o caso do método de Kjeldahl, com quantificação do 
nitrogênio, ou análises por grupos. Entretanto, conforme já explicado, por facili- 
dade no manejo laboratorial e confiabilidade nos resultados as análises de grupos 
não são muito utilizadas em alimentos pela complexidade da matriz alimentar. 

A determinação por análises elementares pode ser pela quantificação de ni- 
trogênio ou pela quantificação de carbono. A análise de carbono tem a digestão 
mais fácil e por ter uma quantidade relativa maior, os erros são menores, gerando 
um fator de correção mais constante entre os diferentes alimentos. Contudo, esse 
método apresenta maior dificuldade de separar o carbono. A figura 4.5 mostra um 


resumo dos métodos de análise para determinação de proteína. 


Métodos de Análise 


Análises Elementares Análises por Grupos 


Método por Biureto 
Método por Fenol 
Método por Espectrofotometria 
Métodos Turbidimétricos 
Métodos Físicos 


Análise de Carbono 


Análise de Nitrogênio 





Figura 4.5 — FMétodos de análise de proteína. 
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Proteínas em alimentos 


Os alimentos têm diferentes proteínas na sua composição, o que interfere 
diretamente na qualidade nutricional deles. 

Nas proteínas da carne, as mais importantes estão no tecido muscular, em que 
o músculo é constituído de aproximadamente 20% de proteína. Por isso existe 
pouca diferença entre as proteínas de carne de diferentes espécies de animal. 

Ав carnes são constituídas de miosina e actina. A miosina é uma globulina 
obtida do músculo por extração com soluções fracamente alcalinas ou soluções de 
sal que contêm muitos aminoácidos com grupos livres carregados positiva e nega- 
tivamente. Essas ligações peptídicas são rompidas pela enzima tripsina. 

Já a actina pode existir de duas formas: a G-actina que é uma proteína globular 
que pela adição de sais neutros pode polimerizar, formando a F-actina que é uma 
proteína fibrosa. 

Ainda tem as proteínas do tecido conectivo, que constituem a parte mais inso- 
lúvel e menos digerível da carne. Essa proteína está ligada à textura da carne, pois 
a rigidez é medida pela quantidade de tecidos conectivos. 

Por fim, o colágeno que é uma proteína muito solúvel, composto de 25% a 
35% de glicina e também contribui para a rigidez da carne. E a gelatina que é a 
fração do colágeno parcialmente solubilizado, que tem como característica alta so- 
lubilidade em água quente, formando géis por resfriamento. É uma proteína que 
não tem cheiro nem sabor, sendo rica em arginina, mas de pouco valor em relação 
à quantidade dos outros aminoácidos essenciais. 

А principal proteína do leite é a caseína, que é uma fosfoproteína a qual se en- 
contra na forma de sal de cálcio coloidal, constituindo 80% das proteínas totais do 
leite. Encontra-se na forma de polímeros e é precipitada por renina e por ácidos, 
porém não coagula com o calor. 

Outra proteína do leite é a lactoalbumina, uma albumina que constitui 0,5% 
das proteínas totais do leite, altamente solúvel em água e que coagula com o calor. 
Tem um alto teor de triptofano, tendo a composição e conformação semelhante à 
lisozima (clara do ovo), pois na sua constituição fazem parte os grupos –5Н. 

A clara do ovo apresenta a ovoalbumina constituindo 50% das proteínas to- 
tais da clara е contém na molécula grupos —SH, que só reagem quimicamente na 
proteína desnaturada e grupos de ácido fosfórico que podem ser hidrolisados pela 
ação de fosfatases. Essa proteína quando em solução, pode ser desnaturada por 


agitação e coagula por aquecimento. 
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Além да ovoalbumina, а clara contém frações de conalbumina, ovomucoide, 
ovomucina , avidina e lisozima (enzima facilmente inativada pelo calor). 

Já as proteínas da gema do ovo são separadas em duas frações: a fração que 
sedimenta (lipovitelina e fosfovitina) e a solução sobrenadante (livitina). A lipo- 
vitelina tem um fosfolipídio como grupo prostético e a fosfovitina corresponde a 
80% das fosfoproteínas da gema do ovo, formando um complexo estável com íons 
férricos. А livetina é a proteína que se identifica com a albumina do soro. 

Ав proteínas do trigo são conhecidas como gliadina (prolamina) e gluteninas. 
São proteínas de baixo valor nutricional, pois tem deficiência de aminoácidos bá- 
sicos na fração predominante. A gliadina é obtida por extração com etanol a 70%, 
sendo também solúvel em outros alcoóis como o metílico, benzílico e fenol. Já a 
glutenina é a mais insolúvel proteína do trigo, devido ao seu alto peso molecular, 
conferindo alta viscosidade a essa proteína. Quanto à solubilidade, é insolúvel em 
água e em etanol frio, ligeiramente solúvel em etanol quente e solúvel em solu- 
ção alcalina. 

O glúten é uma substância elástica e aderente, insolúvel em água, formada 
pela união dessas duas proteínas insolúveis com a água e trabalho mecânico. A 
determinação de glúten em alimentos é um padrão de qualidade em produtos 
de panificação. 


Padrão de identidade e qualidade de leite 


De acordo com o RIISPOA (Regulamento de Inspeção Industrial e Sanitária 
de Produtos de Origem Animal): “entende-se por leite, sem outra especificação, o 
produto oriundo da ordenha completa, ininterrupta, em condições de higiene, de 
vacas sadias, bem alimentadas e descansadas”. 

Sob o ponto de vista biológico, o leite é o produto da secreção de glândulas 
mamárias, que contém quantidade equilibrada de substâncias imprescindíveis à 
manutenção e ao desenvolvimento dos mamíferos em crescimento. 

Em relação ao ponto de vista físico-quimico, o leite é caracterizado por uma 
emulsão de gorduras em água, estabilizada por uma dispersão coloidal de proteí- 
nas em uma solução de sais, vitaminas, peptídeos e ácidos. 

А composição do leite varia de acordo com espécie, raça, idade (fisiologia), es- 
tação do ano, estado de saúde e/ou doença do animal, tipo de alimentação, clima, 
estágio de lactação, tipo de ordenha. Além desses fatores a presença de fraudes e 


adulterações também compromete muito o valor nutricional do leite. 
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A composição média do leite pode ser vista па tabela 4.3 e a composição 
média das diferentes espécies de animal, na tabela 4.4. O conhecimento da com- 
posição é determinante para o estabelecimento da sua qualidade nutricional e 


adequação para o processamento tecnológico. 


NUTRIENTE | QUANTIDADE EM % 


Água 86 
Proteína 3,5 
Lipídeos 40 
Lactose 5,0 
Minerais 0,8 
Fosfolipídeos 0,03 





Tabela 4.3 – Composição média do leite de vaca, Bobbio, 1992, 





espécie | UP | PIN | RELAÇÃO | LACTOSE | CINZAS ШЫЛЫ 
w | (4) | PINI | œ co | 
Маса“ 40 36 0,9 49 0,7 13,8 
Cabra 35 3,1 0,9 4,6 0,8 12,0 
Омејћа 95 5,5 10) 4,6 0,9 16,3 
Búfalo 10,4 59 0,6 43 0,8 921,5) 
Нотет 9) 11 0,2 6,8 0,2 126 


* Média das raças : Ayrshine, Pardo Suíço, Guernsey, Holstein, Jersey, Zebu 





Tabela 4.4 - Composição química do leite em diferentes espécies. JENSEN, R. G. Han- 
dbook of Milk Composition, 1995. Adaptado. 


As etapas de produção, processamento e distribuição induzem alterações que 
podem comprometer a qualidade do produto final. Essas alterações podem ser 


bioquímicas, físico-químicas, microbiológicas, nutricionais e sensoriais. 
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É um excelente meio de cultura e por isso pode facilmente ser contaminado 
por diversos grupos de micro-organismos. 

As análises físico-químicas têm papel fundamental, pois detecta fraudes, como 
por exemplo, adição de água, desnate, superaquecimento. Assim, quando um ana- 
lista está avaliando a qualidade do leite deve levar em consideração as caracterís- 
ticas sensoriais, nutricionais, microbiológicas e físico-químicas, principalmente a 
ausência de agentes contaminantes. 

Assim como todo produto de origem animal, o leite é regulamentado е fisca- 
lizado pelo Ministério da Agricultura, Pecuária e Abastecimento (Mapa). O Mapa 


determina como valores mínimos para o leite ser considerado normal: 


TEOR DE GORDURA Mínimo 3% 
LACTOSE Mínimo de 4,3% 
EXTRATO SECO TOTAL Mínimo de 11,5% 
[OND ORS УУ Minimo de 8,5% 
PROTEÍNAS Mínimo de 2,9 9/100 mL 





Propriedades físico-químicas do leite 


Como dito anteriormente, as características sensoriais são fundamentais na 
verificação da qualidade do leite comercializado. Assim, em relação ao leite fresco, 
o mesmo deve apresentar sabor sui generis, pouco pronunciado, essencialmente 
devido à lactose e cloretos, que conferem um doce e salgado, não ácido e não 
amargo. Os sabores e odores devem-se usualmente à alimentação e ao ambiente 
de ordenha. 

A cor branca do leite é devido à dispersão da luz refletida pelos glóbulos de 
gordura e partículas coloidais de caseína e fosfato de cálcio. Quando ocorre a 
homogeneização no beneficiamento do leite, há uma maior dispersão da luz. Em 
casos de o leite apresentar uma cor amarelada indica uma concentração elevada do 
pigmento caroteno (lipossolúvel), oriunda do tipo de alimentação do animal. Já 
cor anormal indica crescimento microbiano. 

Um padrão de qualidade muito importante em leite é a determinação da aci- 
dez. Logo após a ordenha, o leite apresenta uma reação ácida com a fenolftaleína, 
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pela presença de caseína, fosfatos, albumina, dióxido de carbono e citratos. А 
acidez natural varia de 0,13% a 0,17%, expressa como ácido lático. А acidez ele- 
vada indica um possível crescimento de micro-organismos, os quais transformam 
a lactose em ácido lático. 

Em relação ao pH, o leite tem variação de 6,6 a 6,8, com uma média de 6,7 
a 20 °C. О leite proveniente de animais com тате apresenta um produto leve- 
mente alcalino, com o pH em torno de 7,5. O leite apresenta considerável efeito 
tampão, especialmente em pH entre 5 e 6, devido à presença de dióxido de carbo- 
no, proteínas, citratos, lactatos e fosfatos. 

A densidade tem um valor médio de 1,032 mL, sendo que o leite com alto 
teor de gordura apresenta maior densidade, devido ao aumento do extrato seco 
desengordurado que acompanha o aumento no teor de gordura. 

Em um leite com 12,5% de extrato seco, ponto de congelamento aproxima- 
damente de –0,531 °С. А razão para diminuição do ponto de congelamento é a 
presença de lactose, sais e outros constituintes, como a ureia e dióxido de carbono. 
Esses valores dependem de vários fatores: fatores externos ao animal, processos 
industriais, técnicas crioscópicas. 

A presença de substâncias dissolvidas faz o ponto de ebulição ser levemente 
maior que о da água, em torno de 101 °С ao nível do mar. 

O aumento nos teores de constituintes tensoativos, como proteínas, ácidos 


graxos livres, ocasiona redução da tensão superficial do leite. 
Classificação do leite 


De acordo com o Art. 507 do RIISPOA, о leite de consumo pode ser classi- 


ficado em: 


Nesse tipo de leite é proibida a padronização, o pré-a- 
LEITE ПРО А OU DE quecimento e congelamento. Assim, deve ser integral e 

GRANJA atender às especificações físico-químicas, microbiológi- 
cas, dentre outras. 


Nesse tipo é proibida a padronização, o pré-aquecimen- 
LEITE TIPO B OU DE to e congelamento. Assim, deve ser integral e atender 


ESTÁBULO às especificações físico-químicas e microbiológicas do 
padrão. 
LEITE ПРО C OU Nesse tipo é permitida a padronização do teor de gordu- 
PADRONIZADO ra, pré-aquecimento e congelamento parcial. 
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Os mesmos padrões do leite tipo С, com exceção do teor 
LEITE MAGRO de gordura, sendo tolerado de 2% a 3%. 


LEITE DESNATADO Praticamente isento de gordura. 


O qual passa pelo processo UHT 135-150 °C de 15 a 
LEITE ESTERILIZADO os 


LEITE RECONSTITUÍDO O qual segue os critérios das autoridades locais as con- 


dições de seu preparo e entrega. 





Já para ser considerado próprio ao consumo, o RIISPOA, nos Art. 534 e 535 
determina que todo leite destinado ao consumo deve ser previamente analisado 
quanto aos caracteres sensoriais e às provas de rotina, assim consideradas: 

• Caracteres sensoriais, como cor, sabor, cheiro, aspecto; 

• Densidade pelo termolactodensímetro а 15 °С; 

• Acidez pelo acidimetro Dornic, considerando-se provas complementares: 
da cocção, do álcool ou alizarol; 

• Gordura pelo método Gerber; 

• Extrato seco toal (EST) e extrato seco desengordurado (ESD), por discos, 
tabelas. 


O leite é considerado impróprio ao consumo quando a acidez inferior a 15 °D 
e superior а 18 °D; tiver colostro na composição; não satisfaça o padrão microbio- 
lógico previsto; revelar a presença de nitratos e nitritos; apresentar modificações 
das propriedades sensoriais. 

O leite será considerado fraudado quando apresentar, no mínimo, de 3 provas 
de rotina fora do padrão ou 1 prova de rotina e 1 de precisão fora do padrão legal 
estabelecido. As principais fraudes que ocorrem no leite são: 

• Adição de água, o que altera crioscopia e densidade; 

• Subtração de qualquer componente, exceto gordura, quando descrito 
em rótulo; 

e Adição de substâncias conservadores ou reconstituintes de densidade, como 
formol, amido e sacarose; 

• Rotulagem com categoria superior; 

• Venda de leite cru como pasteurizado. 
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EF CONEXÃO 


Fraudes em leite: o leite é um alimento muito fraudado. Veja nos links a seguir repor- 
tagens sobre essas fraudes: 
= <https//www.milkpoint.com.br/industria/radar-tecnico/leite-fluido/principais-fraudes 
-em-leite-10055 1 n.aspx>. 
" <https://oglobo.globo.com/economia/defesa-do-consumidor/leite-compenado- 
denunciadas-4 1 -pessoas-por-fraude-em-leite-derivados-no-rs-21 118828>. 
= <https://oglobo.globo.com/economia/defesa-do-consumidor/leite-compenado- 
empresa-condenada-pagar-indenizacao-por-vender-leite-com-formol-21157300>. 
= <http://www.bbc.com/portuguese/brasil-39325884>. 


Provas bromatológicas 


Para a emissáo de laudos atestando gue o leite está dentro dos seus padróes de 
identidade e gualidade estabelecidos pelo órgáo governamental competente, sáo 
indicadas algumas análises guantitativas e gualitativas. 

Dentre essas provas bromatológicas, a determinacáo da acidez tem como obje- 
tivo avaliar o estado de conservacáo do leite, pois guando está elevada, indica um 
possível crescimento de micro-organismos pelo fato de náo ter sido mantido sob 
refrigeracáo logo após a ordenha. 

A pesquisa de Alizarol testa a resistência das proteínas do leite em relação à 
variação do pH (acidez) e a prova de álcool testa a estabilidade das proteínas do 
leite, principalmente a caseína, na presença de álcool. São provas qualitativas. Por 
sua vez, a prova de aquecimento testa a estabilidade das proteínas do leite na pre- 
sença de calor. 

А determinação da densidade verifica а densidade do leite a 15 С. А densida- 
de do leite pode ser aumentada devido a causas naturais, como raça, composição, 
alimentação, temperatura, ou causas intencionais, como adição de água, subtra- 
ção ilícita de gordura ou adição de reconstituintes de densidade, como amido 
ou sacarose. 

Assim, pode ser realizada a pesquisa de reconstituintes da densidade, havendo 
um teste específico para o amido e um para a sacarose, já que esses são os dois 
reconstituintes da densidade mais utilizados em leite, já que afetam pouco as ca- 


racterísticas sensoriais. 
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А determinação da matéria gorda tem o objetivo de determinar a quantidade 
de gordura total do leite, realizado pelo método de Gerber. E o extrato seco total 
ou desengordurado tem o objetivo de determinar a quantidade do extrato seco 
(desengordurado ou não) do leite. 

A principal prova bromatológica realizada nos leites é a pesquisa de conser- 
vantes, usando o método para identificação de formol. O uso de qualquer tipo de 
conservante é proibido pela legislação. 

Por fim, a pesquisa de presença de enzimas, no caso peroxidase, tem como 
objetivo indicar se a temperatura de pasteurização foi adequada ou se ultrapassou 
limite estabelecido de tempo x temperatura. 

A tabela 4.5 mostra os índices físico-químicos preconizados pela legislação 


para os leites tipo А, tipo B e про С. 


ÍNDICES 


LEITE TIPO A | LEITE TIPO B | LEITE ПРО C 


FÍSICO-QUÍMICOS 


Teor de gordura “ 





Integral Integral Mínimo 3% 


Extrato seco total º Mínimo 12,2% Mínimo 12,2% 11,7% 


Extrato seco desengor- 


ае Mínimo 8,5% Mínimo 8,5% 8,7% 

Acidez em graus Dornic ° 15а18 15а18 15а18 
Densidade а 15 °C ° 1028 а 1033 1028 а 1033 1031 а 1035 
Índice crioscópico * -0,55%С –0,55 °С —0,55 °С 
42224 NO Mínimo 37º Mínimo 37º Mínimo 37º 
Teste de fosfatase Negativo Negativo Negativo 
Teste de peroxidase Positivo Positivo Positivo 


* Provas de precisáo 


°Provas de rotina 


Tabela 4.5 — Padrões físico-químicos. 
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Padrão де identidade e qualidade de carnes 


Como visto anteriormente, a carne é constituída de tecido muscular, tecido 
conjuntivo e tecido adiposo. O tecido muscular é composto por uma estrutura or- 
ganizacional que parte dos miofilamentos > miofibrilas > miofibra > feixes de fibra 
> músculo, como pode ser visto na figura 4.7. E o tecido conjuntivo é formado 
pelo colágeno e pela elastina. 





Sarcolema Sarcómero 
„< Miofilamento 


Figura 4.6 — Representacáo diagramática da estrutura muscular macroscópica. Embrapa, 1999. 


Os fatores que influenciam o valor nutricional da carne são a espécie, a гаса, 
o sexo, a idade, o tipo de alimentação, a localização anatômica, o treinamento e o 
exercício do gado. No entanto, para que o músculo se transforme na carne destinada 
ao consumo, ocorre uma série de reações bioquímicas denominada rigor mortis. 

O músculo do animal se contrai por um processo de gasto/recuperação de 
energia em condição aeróbica. Entretanto, as funções vitais do músculo não ces- 
sam no momento da morte do animal, havendo assim modificações bioquímicas 
e estruturais denominadas conversão do músculo em carne. 

O abate leva a uma falência sanguínea, que tem como consequência o fim do 
aporte de oxigênio e controle nervoso do animal. Assim, o músculo passa a utilizar 
via anaeróbica para obtenção de energia, transformando o glicogênio muscular em 
glicose, porém por via anaeróbica, gerando ácido láctico e levando à queda do pH. 

Com o gasto dos depósitos energéticos, o processo contrátil cessa, formando 
um complexo irreversível, denominado complexo actomiosina. Nesse estado, a 
musculatura atinge o rigor mortis, е os músculos se transformam em carne. Um 
dos aspectos mais marcantes e importantes desse processo é a queda do pH, o que 
determina a qualidade futura da carne. 
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А velocidade da queda e о pH final é muito variável, pois em bovinos а gli- 
cólise é lenta. O pH inicial é em torno de 7,0, após 5 horas fica entre 6,4 e 6,8 e 
após 24 horas atinge a faixa de 5,5 a 5,9. 

Quando o animal tem uma deficiência de glicogênio, o pH não atinge a faixa 
ideal de qualidade, ficando, após 24 horas, acima de 6,2. O resultado é uma carne 
escura, firme e seca — dark firm-dry (DFD). Essa falta de glicogênio é causada pelo 
estresse crônico antes do abate, o que leva ao esgotamento dos níveis de glicogênio. 

Em termos de qualidade a carne fica escura e com alta capacidade de retenção 
de água. Essas são características devido à pequena quantidade e ácido láctico pro- 
duzida. Assim, o pH 6,0 seria a linha divisória entre a carne normal e a carne DFD. 

А maturação seria o fenômeno de resolução do rigor mortis, em que o рго- 
cesso é iniciado por atividade enzimática, na qual um grupo de enzimas ргогео- 
líticas degradam a estrutura miofibrilar, tendo como objetivo melhorar a textura 
da carne. Essa maturação pode ser realizada embalando a vácuo, após o abate, 
mantendo sob temperatura de 0 а 1 °С, de 10 a 21 dias ou aplicando cloreto de 
cálcio, imediatamente após o abate. 

Vários são os fatores que determinam a velocidade da queda o pH, o início 
e a duração do rigor mortis. Entre esses fatores estão o estresse do animal causa- 
do por fatores ambientais, como temperatura, umidade, luz, espaço, ruído, ou 
fatores intrínsecos, como a resistência ou susceptibilidade do animal ao estresse, 
temperatura post mortem e localização anatômica do corte. Além desses fatores, 


procedimentos errados realizados após o abate e antes da rigidez. 
Propriedades físico-químicas da carne 


A carne é um alimento altamente perecível, sendo assim, a avaliação das 
características sensoriais é de fundamental importância na determinação da 
sua qualidade. 

А cor é o principal aspecto para comercialização, sendo que é a mioglobina 
que determina a cor da carne. А hemoglobina só influencia se a sangria for mal 
executada. À cor ideal da carne é um vermelho brilhante, porém aspectos como 


idade, sexo, atividade física, músculo interferem na cor. 
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Os problemas que podem ocorrer na coloração são: 


CARNE PÁLIDA Causada pelo estresse no abate, o que leva ao acúmulo de 
FLÁCIDA E ; lactato. Assim a redução do pH com temperatura alta do 
músculo provoca uma reação que libera água, tornando a 


EXSUDATIVA (539) carne flácida e сот coloração mais amena. 


CARNE ESCURA, 0 esimeses prolongado leva ao засаа das Газела 
FIRME E SECA de glicogênio, impedindo a redução do pH. Assim, o múscu- 

lo retém água e fica com uma coloração escura, com uma 
(5) menor refração да luz е maior ação enzimática. 





Ainda sobre características sensoriais, existem três aspectos que são comple- 
mentares: odor, sabor e pH, formando um complexo denominado saboroma. O 
saboroma é aumentado com a idade dos animais, porém o sabor dos diferentes 
cortes de carne está relacionado com o teor e qualidade da gordura presente. A 
etapa de cozimento influencia a intensidade do saboroma da carne. Em relação ao 
odor ruim, o principal problema é a rancificação das gorduras. 


Controle analítico de carnes 


De forma geral, o controle analítico das carnes indica o estado de conservação, pois 
a mesma, para ser comercializada, tem que ser mantida a cadeia de frio ao longo de 
toda a sua cadeia produtiva, desde o abate até a exposição à venda para o consumidor. 

Assim como todo produto de origem animal, a fiscalização é responsabilidade 
do Mapa, sendo obrigatório o selo SIF (Serviço de Inspeção Federal) garantindo 
assim que aquele corte de carne está dentro dos seus padrões de identidade e qua- 
lidade, sendo, portanto, seguro ao consumo. 

Assim, os primeiros aspectos a serem observados são as características senso- 
riais, em que a cor deve ser vermelho vivo, odor próprio e carne firme. 

Dentre as provas bromatológicas, a prova de filtração tem o objetivo de in- 
dicar atividade microbiana, em que é realizada uma filtração de um homogenato 
de carne e água, observando o tempo de filtração e o aspecto do filtrado, pois a 
atividade microbiana é capaz de hidrolisar as proteínas, obliterando os poros do 
papel, influenciando no tempo de filtração. 

А prova de Nessler tem como objetivo indicar a presença de amônia devido à ativida- 
de microbiana, pois é formada uma cor na reação entre a amônia е o reagente de Nessler, 
já que a atividade microbiana é capaz de hidrolisar as proteínas, liberando amônia. 
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А reação de pumblito de sódio tem como objetivo indicar a presença de gás sul- 
fídrico devido à atividade microbiana, pois o enxofre em meio ácido, transforma-se 
em ácido sulfídrico, combinando-se ao acetato de chumbo ou pumblito de sódio, 
originando o sulfito de chumbo, de coloração cinza, no papel embebido com reagente. 

A determinação de pH tem como objetivo verificar o estado de conservação 
da carne, pois o aumento do pH indica início do estado de putrefação. Nesse caso, 
para a carne ser considerada própria ao consumo o pH deve estar entre 5,8 е 6,3. 

Por fim, a prova de anidrido sulforoso e sulfitos tem o objetivo de identificar 
a presença de anidrido sulforoso e sulfitos, pois a carne em estado avançado de 


putrefação apresenta sulfitos. 


Assim, o resumo dos resultados das análises físico-químicas pode ser observa- 


do na tabela 4.6. 





ANÁLISE DETERIORAÇÃO DETERIORAÇÃO DETERIORAÇÃO ea 
AMONIACAL SULFIDRILICA 
Amônia Negativo Positivo Positivo Positivo Positivo 
Sulfito Negativo Negativo Negativo Positivo Positivo 
pH Ácido Ácido Alcalino alcalino Ácido 


Tabela 4.6 — Resultados das análises físico-químicas. 


(227 CONEXÃO 


Fraudes em carnes: as carnes estão sujeitas a adulterações, em que são utilizadas 
substâncias não permitidas para aumentar a conservação das mesmas, assim como a reem- 
balagem de peças já vencidas. Leia nos links a seguir mais sobre. 

" <https://oglobo.globo.com/economia/defesa-do-consumidor/idec-divulga-lista-de- 
produtos-alvos-da-operacao-carne-fraca-2 1228848>. 

" <https://oglobo.globo.com/economia/vigilancia-sanitaria-comeca-coletar-amostras-de- 
carnes-derivados-nos-mercados-21079488>. 

= <http://g1.globo.com/jornal-hoje/noticia/2017/03/operacao-revela-venda-de-carne- 
vencida-e-moida-com-papelao.html>. 

= <http://www.bbc.com/portuguese/brasil-39317738>. 


CAPÍTULO 4 m 104 


Padrão de Identidade e Qualidade de Pescado 


A denominação genérica de pescado compreende os peixes, crustáceos, molus- 
cos, anfíbios, quelônios е mamíferos de água doce ou salgada, usados па alimen- 
tação humana. Podem ser classificados em pescado fresco, pescado resfriado ou 
pescado congelado, de acordo com a forma em que são comercializados. 

O pescado fresco é aquele que não sofre nenhum processo de conservação, só 
gelo para transporte e comercialização. Já o pescado resfriado tem que ser mantido 
à temperatura de –0,5 °C a –2 "С e o congelado em temperaturas de -25 "С. 

No controle de qualidade dos pescados, é muito importante a observação das 
características sensoriais. Para ser considerado próprio ao consumo deve apresen- 
tar a superfície do corpo limpo, com relativo brilho metálico; os olhos transpa- 
rentes, brilhantes e salientes, ocupando totalmente a órbita; as guelras róseas ou 
vermelhas, úmidas e brilhantes, com odor natural próprio e suave; o ventre roliço, 
não deixando impressão duradoura à pressão dos dedos; as escamas brilhantes, 
bem aderentes à pele e nadadeiras apresentando certa resistência aos movimentos 
provocados; a carne firme, consistência elástica, de cor própria à espécie; o cheiro 
específico, lembrando algas marinhas. 

São considerados impróprios ao consumo quando apresentarem aspecto re- 
pugnante, mutilado, deformado; coloração, cheiro ou sabor anormais; portador 
de lesões ou doenças microbianas que possam prejudicar a saúde; infestação mus- 
cular por parasitas; ser tratados por antissépticos ou conservadores não aprovados 
pela legislação; indícios de ser provenientes de água contaminada ou poluída ou 
proveniente de pesca não autorizada ou recolhido já morto; em mau estado de 
conservação; quando não se enquadrar nos limites físicos e químicos fixados pela 
legislação pertinente. 

No controle de qualidade analítico, com base em análises físico-químicas, os 
pescados deverão seguir os seguintes padrões: 

e Reação negativa de gás sulfídrico е de indol (degradação do triptofano por 
micro-organismos) 

• Com exceção dos crustáceos, que têm o limite máximo de indol де 4 2/100 g 

• pH: 

— Carne externa: abaixo de 6,8 
— Carne interna: abaixo de 6,5 
— Bases voláteis totais: menor que 0,030 g de N/100 g de carne 


— Bases voláteis terciárias: menor que 0,004 g de N/100 g de carne 
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Padrão de identidade e qualidade de ovos 


A definição biológica de um ovo seria um corpo unicelular, formado no ovário 
ou oviduto. O ovo é composto por protoplasma, vesículas germinativas e envol- 
tórios, contendo nutrientes essenciais para nutrir o gérmen da respectiva espécie. 
Segundo o Regulamento Industrial de Inspeção de Produtos de Origem Animal 
(RIISPOA), entende-se por ovo, sem nenhuma designação, ovo de galinha. 

Em relação à composição química, o ovo tem um peso médio de 47 ga 50 g 
e varia de acordo com diversos fatores como: idade, tamanho, condições sanitárias 
da ave e alimentação da ave. A alimentação das aves influencia diretamente na 
composição das proteínas, dos ácidos graxos e no colesterol da gema, sendo uma 
forma de melhorar o perfil nutricional do ovo. 

Além do valor nutritivo, pois são excelente fonte de proteína de alto valor 
biológico e lipídico com maiores concentrações de ácidos graxos insaturados, os 
ovos proporcionam aos alimentos cor, viscosidade, emulsificação e consistência 
pela coagulação das proteínas. 

Os ovos tendem a perder a qualidade rapidamente. Em relação aos aspectos 
externos, a casca, independente da cor, deve estar limpa, íntegra e sem defor- 
mação, pois as grandes deformações causam problemas sanitários e as trincas e 
rachaduras nas cascas podem levar a uma contaminação do seu conteúdo interno. 

A qualidade dos aspectos internos leva em consideração o aspecto do albú- 
men, a centralização da gema e uma câmara de ar pequena. O albúmen deve ser 
límpido, transparente, consistente, denso, com pequena porção fluida, pois con- 
forme o ovo vai ficando velho, a clara fica mais líquida pela a alteração na acidez. 


As características sensoriais compreendem: 


É uma característica genética, dependente da raça 
da ave; 


COLORAÇÃO DA CASCA 


A clara deve ser translúcida, e a gema amarelo carac- 
COR terístico. Quanto mais escura a gema, mais rica em 
vitamina; 


Isento de sabor e odores estranhos, podendo contrair 
o odor de outras substâncias se guardados juntos. 


SABOR E ODOR 





A principal qualidade físico-química do ovo está relacionada ао pH, pois о 
pH vai aumentando com o tempo, devido ao teor de CO, no interior do ovo, com 


o aumento da câmara de ar. Essa mudança de pH leva a alterações importantes em 


CAPÍTULO 4 u 106 


relação às características de qualidade do ovo. O ovo fresco tem a gema com pH 
de 6,0 e a clara com pH de 6,6. 

Esse aumento da câmara de ar também altera a densidade do ovo. À clara per- 
de água pela casca, encolhe, fica mais liquefeita e deixa mais espaço para a câmara 
de ar expandir. Assim, densidade do ovo diminui. 

O ovo apresenta a seguinte estrutura: casca, membrana ou película coclear, 
câmara de ar, clara, membrana de queratina (membrana vitelina ou germinativa), 
chalazas (cicatícula que aparece no ovo fecundado), gema (vitelo), cicatícula ou 
germe (mancha branca que aparece na superfície da gema do ovo), conforme ob- 


servado na figura 4.8. 










Blastocisto Gema Membrana 


Calaza interna 


Membrana 
externa 





Casca 


Albumen Membrana 


vitelina 


Figura 4.7 — Estrutura до ovo. Disponível em: <http://slideplayer.com.br>. 
Os ovos podem ser classificados, de acordo com a RIISPOA art. 717 a 720, em: 


Pesar mais gue 61 g; cámara de ar fixa no máximo com 6 mm; 
casca forte, homogênea, íntegra e limpa; gema translúcida, 
EXTRA firme, consistente, ocupando a parte central do ovo, sem ger- 
me desenvolvido; clara — transparente, consistente, límpida, 
sem manchas ou turvação, com as chalazas intactas. 


Pesar entre 55-60 g; câmara de ar fixa no máximo com 6 mm; 
casca forte, homogênea, íntegra e limpa; gema translúcida, 
ESPECIAL firme, consistente, ocupando a parte central do ovo, sem ger- 
me desenvolvido; clara — transparente, consistente, límpida, 
sem manchas ou turvação, com as chalazas intactas. 


Pesar entre 49-54 g; câmara de ar fixa no máximo com 6 


PRIMEIRA mm; casca forte, homogênea, íntegra e limpa; gema translú- 
cida, firme, consistente, ocupando a parte central do ovo, sem 
QUALIDADE germe desenvolvido; clara transparente, consistente, límpida, 


sem manchas ou turvação, com as chalazas intactas. 
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SEGUNDA 
QUALIDADE 


TERCEIRA 
QUALIDADE 


DE FABRICO 


Tabela 4.7 — 





Pesar entre 43-489; câmara de ar fixa no máximo com 
10mm; casca forte, homogênea, íntegra e limpa; gema trans- 
lúcida, firme, consistente, ocupando a parte central do ovo, 
sem germe desenvolvido; clara transparente, consistente, 
límpida, sem manchas ou turvação, com as chalazas intactas. 


Pesar entre 35-42 g; câmara de ar fixa tolerando-se 10 mm 
de altura; casca forte, homogênea, íntegra e limpa; gema 
translúcida, firme, consistente, ocupando a parte central do 
ovo, sem germe desenvolvido; clara transparente, consistente, 
límpida, sem manchas ou turvação, com as chalazas intactas. 


Ovos em boas condições e que não se enquadram nas clas- 
sificações anteriores. Devem ser aproveitados somente em 
confeitarias, padarias e estabelecimentos similares, podendo 
apresentar pequenas e poucas manchas sanguíneas na clara 
e na gema. 


No controle analítico de ovos é realizada a análise da clara, da gema ou do ovo 


integral (sem a casca) de acordo com as características sensoriais apresentadas e o 


valor do pH. Além disso, existe um aparelho conhecido como ovoscópio, o qual 


mostra a estrutura interna do ovo, conforme observada na figura 4.9. 


O ovo fresco tem a casca áspera e fosca, câmara de ar pequena, clara e gema 


consistentes, gema centralizada e pH ligeiramente ácido. Já o ovo velho tem a 


casca lisa e com certo brilho, câmara de ar aumentada, clara liquefeita, gema deslo- 


cada para o lado, rompimento da membrana vitelina (mistura da clara e da gema) 


e pH alcalino. 








Figura 48 - Análise de ovo por meio de um ovoscópio. Disponível em: <http://www.auza. 





com.br/product-page/ovosc%C3%B3pio>. 
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Aula prática 1: determinação do valor proteico 


Todas as análises seguem as metodologias oficiais determinadas pelo Instituto 
Adolfo Lutz. 


Protídeos 


A determinação de protídeos tem base na determinação de nitrogênio, geral- 
mente feita pelo processo de digestão Kjeldahl. Esse método, idealizado em 1883, 
tem sofrido numerosas modificações e adaptações, porém sempre se apoia em três 
etapas: digestão, destilação e titulação. A matéria orgânica é decomposta e o nitro- 
gênio existente é finalmente transformado em amônia. Sendo o conteúdo de nitro- 
gênio das diferentes proteínas aproximadamente 16%, introduz-se o fator empírico 
6,25 para transformar o número de g de nitrogênio encontrado em número de g de 
protídeos. Em alguns casos, emprega-se um fator diferenciado de 6,25, conforme 
descrito na tabela 4.7. Amostras contendo nitratos podem perdê-los durante a diges- 
tão. Nesses casos, deve-se adicionar ácido salicílico ou fenol (cerca de 1 g), os quais 
retêm os nitratos, como nitroderivados. Procede-se então à digestão. 

Digestão: a matéria orgânica existente na amostra é decomposta com ácido 
sulfúrico e um catalisador, onde o nitrogênio é transformado em sal amoniacal. 

Destilação: a amônia é liberada do sal amoniacal pela reação com hidróxido e 
recebida numa solução ácida de volume e concentração conhecidos. 

Titulação: determina-se a quantidade de nitrogênio presente na amostra titu- 


lando-se o excesso do ácido utilizado na destilação com hidróxido. 
Protídeos - Método de Kjeldahl clássico 


Material: balança analítica, frascos de Kjeldahl de 500 a 800 mL, chapa elé- 
trica ou manta aquecedora, balão de destilação, frasco Erlenmeyer de 500 mL, 
bureta de 25 mL, espátula, papel de seda, dedal e pipeta graduada de 25 mL ou 
pipetador automático. 

Reagentes: ácido sulfúrico; ácido sulfúrico 0,05 M; sulfato de cobre; sulfato 
de potássio; dióxido de titânio; solução fenolftaleína; vermelho de metila a 1% 
m/v; zinco em pó; hidróxido de sódio a 30% m/v; hidróxido de sódio 0,1 M; 
mistura catalítica — dióxido de titânio anidro, sulfato de cobre anidro e sulfato de 


potássio anidro, na proporção 0,3:0,3:6. 
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Procedimento: pese 1 g da amostra em papel de seda. Transfira para o balão 
de Kjeldahl (papel + amostra). Adicione 25 mL de ácido sulfúrico e cerca de 6 с da 
mistura catalítica. Leve ao aquecimento em chapa elétrica, na capela, até a solução 
se tornar azul-esverdeada e livre de material não digerido (pontos pretos). Aqueça 
por mais uma hora. Deixe esfriar. Caso o laboratório não disponha de sistema au- 
tomático de destilação, transfira quantitativamente o material do balão para o fras- 
co de destilação. Adicione 10 gotas do indicador fenolftaleína e 1 g de zinco em pó 
(para ajudar a clivagem das moléculas grandes de protídeos). Ligue imediatamente 
o balão ao conjunto de destilação. Mergulhe a extremidade afilada do refrigerante 
em 25 mL de ácido sulfúrico 0,05 M, contido em frasco Erlenmeyer de 500 mL 
com 3 gotas do indicador vermelho de metila. Adicione ao frasco que contém a 
amostra digerida, por meio de um funil com torneira, solução de hidróxido de 
sódio a 30% até garantir um ligeiro excesso de base. Aqueça a ebulição e destile 
até obter cerca de (250-300) mL do destilado. Titule o excesso de ácido sulfúrico 
0,05 M com solução de hidróxido de sódio 0,1 M, usando vermelho de metila. 

Cálculo: 

e Vx0,14x ЕР = protídeos por cento m/m 

• У = diferença entre o по de mL de ácido sulfúrico 0,05 M e о no de mL de 
hidróxido de sódio 0,1 M gastos na titulação 

• P = по де g da amostra 

• f= fator de conversão 


REFERÊNCIAS BIBLIOGRÁFICAS 


INSTITUTO ADOLFO LUTZ. Normas Analíticas do Instituto Adolfo Lutz. v. 1: Métodos químicos e 
físicos para análise de alimentos, З. ed. São Paulo: ІМЕЗР, 1985. p. 44-45. 

FAO/WHO. FAO Nutrition Meetings Report Series, 52. Energy and protein reguiriments. Geneva, 
1973. (Technical Report Series, n. 522). 

SOUTHGATE, D.A.T. The relationship between food composition and available energy. Rome: 
Joint FAO/WHO/UNU Expert Consultation on Energy and Protein Requirements. 1981 


Aula prática 5: PIQ de leite 


Determinação da densidade: tem base na avaliação do peso específico do leite 
em relação ao da água a 15 “С. Essa prova tem como finalidade verificar possíveis 
fraudes por aguagem, desnatamento ou adição de creme. 
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Material: proveta graduada de 250 mL; termo-lacto-densímetro. 

Procedimento: medir 250 mL de leite, previamente homogeneizado e re- 
frigerado, em шта proveta de 250 mL; introduzir o termo-lacto-densímetro de 
modo que o aparelho não toque as paredes da proveta; aguardar que as ondulações 
terminem para fazer a leitura, a qual se dá pelo nível do leite que está em contato 
com a escala do aparelho. 

Correção da densidade: para medições realizadas em temperaturas superiores 
ou inferiores a 15 "С, deve-se proceder a correção da mesma, feita por meio da 
seguinte tabela: 


TEMPERATURA DE LEITURA CORREÇÃO DA DENSIDADE 


Entre 15 °C e 20°C Somar 0,2 para cada grau 

Inferior a 15 °С Subtrair 0,2 para cada grau 

Temperatura acima de 20 °C Somar 0,25 para cada grau 
Matéria gorda 


Tem base na separação da gordura do leite por centrifugação, após a adição 
prévia de ácido sulfúrico, o qual digere os constituintes não graxos e de álcool 
amílico, o que facilita a solubilização dos lipídeos. Essa prova tem por finalidade a 
verificação de possíveis fraudes por desnatamento, adição de leite ou creme. 

Material: butirômetro para leite; pipetas de 1 mL, 10 mL e 11 mL; centrífuga 
de Gerber, banho-maria; estante para butirômetro. 

Reagentes: ácido sulfúrico — densidade 1820-1825; álcool amílico isento 
de gordura. 

Procedimento: colocar no butirômetro 10 mL de ácido sulfúrico e em segui- 
da 11 mL de leite, com o auxílio das pipetas (deve ser adicionado lentamente pelas 
bordas do butirômetro); acrescentar 1 mL de álcool amílico isento de gordura; 
arrolhar firmemente o butirômetro e homogeneizar por inversão, tendo cuidado 
anterior de envolver antes o butirômetro com um pano, pois a reação é forte- 
mente exotérmica; levar à centrífuga por 5 minutos a 120 rpm; retirar e levar ao 
banho-maria por 5 minutos; manobrar a rolha de modo que a gordura atinja o 
ponto zero da escala; fazer a leitura, considerando direto o número lido na escala 
do butirômetro. 

Interpretação: o teor graxo do leite é variável segundo o tipo de produto 
analisado. Dessa forma, deve-se compará-lo ao teor estabelecido pela legislação. 
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TIPO DE LEITE QUANTIDADE DE 


GORDURA 





Leite integral Mínimo de 4% 
Leite padronizado Mínimo de 3% 
Leite semidesnatado Mínimo de 2% 
Leite desnatado Máximo de 1% 


Determinação da acidez 


Tem base na titulação da acidez do produto, por uma solução N/9 de hidró- 
xido de sódio (solução Dornic), usando como indicador a solução alcoólica de 
fenolftaleína а 1%. A acidez do leite é avaliada em “Dornic, em que 1ºD corres- 
ponde a 0,1 mL de uma solução da NaOH e que por sua vez corresponde a 1 mg 
de ácido láctico. 

Material: acidímetro de Dornic; pipeta volumétrica de 10 mL; Erlenmeyer de 
150 mL; bureta de 50 mL. 

Reagentes: solução Dornic, solução alcoólica de fenolftaleína 1%. 

Procedimento: pipetar 10 mL da amostra e transferir para o Erlenmeyer; adi- 
сіопаг 2 gotas da solução alcoólica de fenolftaleína a 1%; homogeneizar; gotejar 
da bureta a solução Dornic até uma leve coloração rósea. 


Interpretação: 
VALORES DE ACIDEZ INTERPRETAÇÃO 
Enie 15 %6 169 Leite próprio ao consumo 
Acima де 18 °D Leite excessivamente ácido 


Suspeita de adição de substâncias alcali- 


Abaixo de 15 °D e i 
nas para correcáo de acidez 


Pesquisa de enzimas – peroxidase 
Tem base na ação da peroxidase presente no leite pasteurizado adequadamen- 


te, sobre a água oxigenada, liberando oxigênio atômico, que por sua vez oxida o 
guaiacol originando a formação de um anel de coloração salmão. Tem por objetivo 
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avaliar o grau de pasteurização, isto é, se o processo transcorreu dentro de uma 
faixa de temperatura adequada ou se ultrapassou esses limites. 
Material: pipeta de 5 mL; tubo de ensaio; estante para tubo de ensaio. 
Reagentes: água oxigenada 10 volumes; solução alcoólica de guaiacol a 2%. 
Procedimento: pipetar 5 mL da amostra e colocar o tubo de ensaio; juntar 
5 gotas de solução alcoólica de guaiacol a 2% e 3 gotas de água oxigenada a 10 
volumes; observar a coloração no tubo. 


Interpretação: 


COLORAÇÃO DA AMOSTRA INTERPRETAÇÃO 


Leite pasteurizado adequadamente (temperatura 


Formação de anel salmão ТР 
S У вр inferior a 80 °С) 


Leite pasteurizado inadeguadamente (temperatu- 


Coloracáo inalterada 000 


Pesquisa de reconstituintes da densidade 


Tem por finalidade comprovar fraudes por aguagem e adição de creme, masca- 


radas pelo uso de substâncias que reconstituem a densidade do leite. 
Pesquisa de amido 


Tem base na formação de um composto de absorção, entre o amido e o iodo, 
de coloração azul. 

Material: pipeta de 10 mL; béquer de 150 mL; bico de Busen; tripé de ferro; 
tela de amianto. 

Reagentes: solução de lugol ou iodo ressublimado. 

Procedimento: pipetar 10 mL da amostra e transferir para o béguer de 150 mL; 
aquecer em ebulição; resfriar sob água corrente até a temperatura ambiente; adi- 
cionar 3 gotas de solução de lugol; observar a coloração no momento em que a 
gota toca no leite. 

Interpretação: em presença de amido surgirá uma coloração azul escuro na 


superfície de contato entre o lugol e a amostra. 
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Pesquisa de sacarose 


Tem base na formação de um composto de condensação entre a resorcina e 
as cetoses, em meio ácido, de coloração avermelhada, mais ou menos intensa, de 
acordo com o teor de sacarose presente na amostra. 

Material: pipetas de 1 mL e 10 mL; tubo de ensaio; banho-maria; termôme- 
tro até 100 mL. 

Reagentes: solução alcoólica de resorcina a 20%; ácido clorídrico concentrado. 

Procedimento: pipetar 10 mL da amostra е transferir para o tubo de ensaio; 
adicionar 1 mL de solução de resorcina a 20% e 1 mL de НС! concentrado; aque- 
cer em banho-maria a 50 "С por 5 minutos; observar a coloração no tubo. 

Interpretação: em presença de sacarose, surgirá uma coloração vermelha, 


mais ou menos intensa, de acordo com o teor de sacarose presente na amostra. 
Pesquisa de conservadores 


Tem por finalidade determinar fraudes por adição de substâncias que visam 
mascarar o real estado de conservação do leite. 

Formol (método no 2): o formaldeído, em meio ácido e em presença de íon 
férrico, produz, por aquecimento, um complexo interno de coloração roxa. 

Material: pipetas де I mL, 2 mL e 5 mL; tubo de ensaio; estante para tubo de 
ensaio; bico de Bunsen; pinça para tubos de ensaio. 

Reagentes: solução de ácido sulfúrico a 50% v/v; solução de percloreto de 
ferro a 2%. 

Procedimento: pipetar 5 mL da amostra e transferir para o tubo de ensaio; 
adicionar 2 mL de solução de ácido sulfúrico a 50% (pelas paredes do tubo); adi- 
cionar 1 mL de solução de FeCL3 a 2%; aquecer cuidadosamente à ebulição em 
fogo direto; observar a coloração do tubo. 

Interpretação: em presença de formol, surgirá uma coloração roxa no coágulo. 


Prova de álcool 
Tem base na precipitação das proteínas do leite em presença de álcool quando 
a acidez está elevada. 


Material: pipeta de 2 mL; tubo de ensaio; estante para tubo de ensaio. 


Reagentes: solução alcoólica 68 *G/L. 
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Procedimento: pipetar 2 mL da amostra e colocar o tubo de ensaio; adi- 
cionar 2 mL de solução alcoólica 68 *G/L; agitar e observar; realizar um branco 
para comparação. 


Interpretação: Precipitação das proteínas indica um leite com acidez elevada. 
Pesquisa de substâncias alcalinas (prova de alizarol) 


А alizarina quando em solução de álcool a 68% v/v, além de ser indicador de 
acidez do leite, também serve para verificar a estabilidade de sua coagulação. 

Material: pipeta de 2 mL; tubo de ensaio; estante para tubo de ensaio. 

Reagentes: solução de 2% de alizarol em álcool a 68% v/v (2 g de alizarol e 
100 mL de álcool a 68% v/v). 

Procedimento: pipetar 2 mL da amostra e colocar o tubo de ensaio; juntar 
2 mL do reagente; homogeneizar, lentamente, por inversão; observar a coloração 


e o aspecto apresentado. 


Interpretação: 

COLORAÇÃO DO LEITE INTERPRETAÇÃO 
Violeta Leite alcalino 
Pardo-avermelhada Leite normal 
Amarela Leite ácido 


Obs.: no leite normal não há coagulação, o que acontece somente quando a sua acidez 


for excessiva. 
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Padrão de 
identidade е 
qualidade de 

alimentos lipídicos 


Padrão de identidade e qualidade де 
alimentos lipídicos 


Durante muito tempo o consumo de alimentos lipídicos foi marginalizado 
devido à sua associação com doenças crônicas, principalmente com doenças car- 
diovasculares. Contudo, com o avançar das pesquisas percebeu-se que o mais im- 
portante é a qualidade do lipídeo ingerido. Assim, o tamanho da cadeia lipídica, 
assim como sua composição em relação à quantidade de duplas ligações é funda- 
mental para determinar a sua ingestão e até a manutenção da saúde. 

Com o intuito de verificar essa qualidade, é utilizada a análise quantitativa e qualita- 
tiva de lipídeos como ferramenta de suma importância. Assim, além da quantidade total 
de lipídeos que um alimento tem, o que impacta substancialmente no seu valor calórico, 
é possível determinar o perfil de ácidos graxos dos alimentos. Assim, o que determina a 
qualidade de um triglicerídeo é a quantidade de insaturações que o mesmo apresenta, 
podendo assim ser classificado em saturado, monoinsaturado e poli-insaturado. 

Outra aplicação da análise de alimentos está relacionada à detecção de frau- 
des, principalmente pela mistura de outros óleos no produto original, o que traz 
um enorme prejuízo nutricional para o consumidor. O principal tipo de fraude 
relacionada aos alimentos lipídicos é a adição de óleo vegetal no azeite ou a classi- 
ficação de azeites em categorias superior. 

Este capítulo vai abordar os principais aspectos relacionados à determinação 
analítica de lipídeos nos alimentos, assim como o controle analítico para determi- 
nação dos padrões de identidade e qualidade de óleos e azeites. Além de apresentar 
os principais tipos de fraudes que ocorrem principalmente com azeites, com base 


em reportagens publicadas. 


OBJETIVOS 


= Compreender os conceitos acerca de óleos e gorduras; 


« Entender sobre as principais reações químicas dos lipídeos; 
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" Compreender os métodos analíticos para lipídeos, assim como as análises para determina- 
ção do PIQ de alimentos proteicos abordados no capítulo; 
" Conhecer as principais características físico-químicas dos alimentos lipídicos; 


= Verificar a aplicação prática das fraudes em óleos e gorduras. 


Determinação de lipídeos em alimentos 


Entende-se por lipídeos as substâncias orgânicas que são solúveis em solventes 
orgânicos não polares (éter, clorofórmio, benzeno e alcanos) e insolúveis em sol- 
ventes polares (água). Estruturalmente são formadas por moléculas de ácido graxo 
e glicerol. 

Os lipídeos podem ser encontrados tanto em plantas como em animais, sendo 
que a fonte alimentar tem relação direta com a presença de insaturação e, conse- 
quentemente, com a qualidade nutricional desse lipídeo. De uma forma geral os 
lipídeos saturados são de origem animal e os insaturados de origem vegetal. 

São biomoléculas que têm mais ligações carbono-hidrogênio, embora não 
apresentem nenhuma característica estrutural comum. Diferenciam-se das outras 
biomoléculas pelo fato de não serem polímeros, isto é, não são formados por re- 
petições de uma unidade básica. Assim apresentam também diferença significativa 
em relação ao tamanho da molécula, quando comparadas com os carboidratos е 
as proteínas. 

Exercem inúmeras funções biológicas e podem ser usadas em alimentação, 
cosméticos e combustíveis alternativos. Em relação às funções biológicas, os lipí- 
deos são a principal reseva energética, fornecendo 9 kcal em cada grama, além de 
serem componentes estruturais das membranas biológicas, funcionar como iso- 
lante térmico na manutenção da temperatura corporal, relacionados à síntese de 
hormônios e fornecimento de e combustível alternativo à glicose. 

Na alimentação, os lipídeos mais utilizados são os óleos vegetais, azeites, mar- 
garina, manteiga, banha e maionese. Esses alimentos têm a função de conferir 
sabor e textura aos alimentos, e no caso específico de óleo de soja, é uma forma de 
transmissão de calor na cocção. 
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Podem ser classificados em simples, complexos e erteroides. Os lipídeos sim- 
ples são formados por carbono, hidrogênio e oxigênio apenas, como, por exemplo, 
os ácidos graxos, triacilglicerol e cerídeos. Já os complexos, além do carbono, hi- 
drogênio e oxigênio, têm outro componente na sua estrutura, como é o caso dos 
fosfolipídeos e esfingolipídeos. Já os esteroides são compostos tetracíclicos (quatro 
anéis) de alta massa molecular, como, por exemplo, o colesterol e a testosterona. 

Quimicamente, os ácidos graxos (AG) são compostos orgânicos monocarbo- 
xilados, isto é, apresentam apenas um grupo carboxila em uma de suas extremi- 
dades, de cadeias abertas, longas, com 4 a 22 átomos de carbono (geralmente um 
número par), que podem ser saturadas ou insaturadas. Como dito anteriormente, 
esses compostos podem ser provenientes de óleos e gorduras, tanto de origem 
vegetal quanto de origem animal. 


Óleo – líquido à temperatura ambiente (20 °C) 
Gordura — sólida à temperatura ambiente (20 °С) 


Os AG insaturados podem ser divididos em monoinsaturados, quando tive- 
rem apenas uma dupla ligação (exemplo: azeite) e poli-insaturados, quando ti- 
verem duas ou mais duplas ligações na sua estrutura (exemplo: linhaça). Os AG 
insaturados tendem a ter uma angulação na dupla ligação, o que faz a cadeia não 
assumir conformação espacial retilínea. Já os AG saturados são aqueles que só têm 
ligações simples em sua cadeia carbônica, assumindo uma forma mais linear. 

Os AG insaturados têm isomeria cis-trans nas ligações duplas. Os isômeros cis 
são predominantes na natureza, pois sua ocorrência natural é de 90% em relação 
aos isômeros trans. Os isômeros trans ocorrem em pequena quantidade nos ani- 
mais e não estão presentes nos vegetais. 

Durante o processo de hidrogenação de um óleo vegetal, é formada a gordura 
trans. Essa gordura, além de não ser essencial para o organismo, pode causar pro- 
blemas de saúde, pois seu consumo pode aumentar o colesterol no sangue e levar 
a doenças coronárias. Em contrapartida, o consumo de alimentos ricos nos isôme- 


ros cis, encontrados nos AG insaturados diminui o risco de doenças do coração. 
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Ácido graxo saturado 





Dupla ligação (insaturação) 
Hidrogênios do mesmo lado 





E А © Hidrogenacáo 
Ácido graxo insaturado TRANS ER Adição de hidrogênios 


Dupla ligação (insaturação) 
Hidrogênios de lados opostos 





Figura 5.1 — AG trans e AG cis. Disponível em: <http://brasilescola.uol.com.br>. 


Existe a possibilidade de três moléculas de AG ligarem-se à glicerina, forman- 
do assim os glicerídeos ou triglicerídeos, pois são três moléculas de AG para uma 
de glicerol. A diferença é que os óleos são originados de ácidos graxos insaturados 
e as gorduras de ácidos graxos saturados, de uma forma geral. 


|| 
Н-0-0-К 
Ácido Graxo н 0 
Н-0-0-0-К 
н Н 
H=C-0H H=L=0=U=R 
| | 0 
H-C—0H || 
| Н-0-0-0-К 
H-C—0H | 
| H 
H Lipídio 
Glicerol 


Figura 5.2 — Estrutura química do lipídeo. Disponível em: <http://brasilescola.uol.com.br>. 
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ÁTOMOS 


DEC 


FÓRMULA 


FONTE 








Ácido butírico 04 C,H COOH 

Ácido caproico 06 C H COOH 
Ácido caprílico 08 C,H,.COOH 
Ácido cáprico 10 CoH,)/COOH 
Ácido láurico 12 САН СООН 
Ácido mirístico 14 Сан СООН 
Ácido palmítico 16 СНА СООН 
Ácido esteárico 18 CHCOOH 
Ácido araquídico 20 C oHa COOH 
Ácido palmitoleico 16 (1) C sH, COOH 
Ácido oleico 18 (1) СНСООН 
Ácido linoleico 18 (2) Cl еван 
Ácido linolênico 18 (3) C, Ho COOH 
Ácido araquidônico 20 (4) CH, СООН 

Tabela 5.1 — Principais AG consumidos. 


Manteiga 
Manteiga 

Óleo de coco 

Óleo de palma 
Óleo de coco 

Óleo de noz-moscada 
Triglicerídeos 
Triglicerídeos 

Óleo de amendoim 
Manteiga 

Óleo de oliva 

Óleo de linhaça 
Óleo de linhaça 


Tecido nervoso 


E importante ressaltar que as proporções dos ácidos graxos variam para cada 
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tipo de gordura ou óleo. Essa composicáo pode ser vista na tabela 5.2. 
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É importante о conhecimento desse perfil lipídico dos alimentos, pois o соп- 
sumo da qualidade do lipídeo tem impacto direto na saúde. Como ferramenta, 
tem a determinação quantitativa, a qual dá o percentual total de lipídeos, infor- 
mação útil para o cálculo do valor calórico e rótulo nutricional de alimento e tem 
a determinação qualitativa, em que é possível saber qual o tipo de gordura está 
presente no alimento. 

А escolha do melhor método de análise de lipídeos tem que levar em conside- 
ração as características físico-químicas do alimento, pois há diversos fatores quem 
influenciam nessa escolha e principalmente na sua eficiência, como o teor de umi- 
dade do alimento; a presença de interferentes nas amostras como carboidratos е 
proteínas que dificultam a liberação da gordura; o número de operações que são 
realizadas em cada método; condições laboratoriais, que envolve a boa qualidade 
dos reagentes, vidrarias, equipamentos, entre outros; e o treinamento do analista, 
para que o resultado seja avaliado o mais preciso possível. 

A gordura pode ser convenientemente determinada por meio de diversos mé- 
todos. Em alimentos que apresentam baixo teor de água é mais recomendada a 
extração pelo método de Soxhlet e de Goldfish, ambos com extração de solvente 


a quente, sendo os dois solventes mais utilizados o éter de petróleo e o éter etílico. 


Soxhlet Goldfish 


Extrator com refluxo de « Também utiliza extração com 
solvente refluxo de solvente 

" Extração intermitente Extração contínua, por isso é 
" Somente amostras sólidas mais rápida 


" Evita a decomposição da = Somente amostras sólidas 
gordura, pela temperatura do = Solvente muito quente, 
solvente podendo levar á degradação 
" Maior quantidade de solvente do lipídio 

" Desvantagem da possível " Utiliza menos solvente 
saturação do solvente 





Nesse tipo de análise, é necessária uma preparação da amostra de forma a 
evitar a degradação lipídica, além de um controle da temperatura e do tempo de 


exposição. A eficiência da extração a quente depende de alguns fatores, como: 
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Natureza e 
tamanho da 


Umidade da Natureza do 


amostra solvente 
amostra 






Semelhança da Ligação do lipídeo Circulação do 
polaridade da com outro solvente por meio 
amostra / solvente nutriente da amostra 


Velocidade do 
refluxo = 
penetração do 
solvente 


Quantidade 
relativa do 


solvente 





Já o método de Bligh e Dyer consiste em extrair gordura a frio que utiliza uma 
mistura de três solventes: clorofórmio, metanol e água. Apresenta uma série de 
vantagens em relação à extração a quente, que pode ser visto a seguir, mas pode 


haver grande probabilidade de erros devido à grande quantidade de manipulação 


Extrai todas as classes de lipídeos, inclusive os polares 


determinações 


na amostra. 


Pode ser usado em amostras secas ou úmidas 


Não necessita de equipamentos especializados e sofisticados 





Tanto no método de Soxhlet quanto no Bligh-Dyer a gordura é quantificada 
por meio de métodos gravimétricos, em que se realiza a evaporação do solvente 
com o lipídeo num balão, finaliza a remoção do solvente por aquecimento em 
estufa e pela diferença do peso do balão vazio, e do balão com a gordura obtém-se 
a quantidade de gordura extraída. 

Para amostras em que a gordura está ligada à proteína e aos carboidratos, 
como pão e leite, é realizada uma hidrolise ácida ou alcalina para que a gordura 
seja liberada. O método de Gerber utiliza a hidrólise ácida para extrair a gordura 


do alimento e é comumente utilizado em leites e produtos lácteos. 
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Hidrólise Ácida Hidrólise alcalina 
Processo de Processo de Rose-Gottlieb 
Gerber Babcock e Мајоппіег 


Eficiente em 
amostras com 
muito асисаг 


Usado para leite е Usado para leite e 
produtos lácteos produtos lácteos 


Precisa fazer Diferença na 
a hidrólise da | proporção amostra e) Bastante empregado 
proteína solvente е na água em laticínios 





Um resumo dos métodos utilizados para quantificação de lipídeos em alimen- 
tos pode ser visto no esquema a seguir: 


MÉTODOS DE ANÁLISE 


Extração com Extração da 
mistura de gordura ligada a 
solventes a frio outros compostos 


Extração com 
solvente a quente 


1.Extração da gordura da 


amostra com solvente Método de Bligh-Dyer Libera a gordura que está 
ligada ao PTN e CHO 


2.Eliminação do solvente || Utiliza a mistura de três 


por evaporação solventes: clorofórmio + || Liberação feita por uma 
metanol + água hidrólise ácida ou alcalina 


3.Gordura extraída 6 
quantificada por pesagem 





Para a análise qualitativa de lipídeos, é necessária a aplicação de métodos ins- 
trumentais, em que os mais usuais são cromatografia líquida de alta eficiência 
(CLAE) ou cromatografia gasosa (GC), porém estudos publicados com o uso de 
ressonância magnética nuclear (RMN) de baixo campo também se mostram ећ- 
cientes para esta determinação. 


Padrão de identidade e qualidade de óleos e gorduras 


Os PIQ de óleos e gorduras são estabelecidos pela Agência Nacional de 
Vigilância Sanitária (Anvisa), por meio de Resolução – RDC по 270, де 22 de 
setembro de 2005, a qual estabelece o regulamento técnico para óleos vegetais, 
gorduras vegetais e creme vegetal. 

Os óleos e gorduras são largamente utilizados na alimentação devido às suas 
diversas funções. A maioria dos óleos e gorduras comestíveis é consumida como 


alimento, servindo como importante fonte de energia e atuando como agentes 


CAPÍTULO 5 m 196 


lubrificantes. Outra característica está relacionada à sua capacidade de aumentar а 
plenitude gástrica e retardamento da absorção dos nutrientes. 

Porém, os óleos e as gorduras melhoram a textura dos alimentos, contribuindo 
na palatabilidade e “flavor” de um vasto grupo de alimentos e influenciando nas 
características sensoriais. E funcionam como agentes de transferência de calor em 
alguns processos de cocção. 

Como são muito utilizados na culinária, e muitas vezes em situação em que 
esses óleos e gorduras são submetidos ao calor, o controle de qualidade analítico 
de óleos e gorduras engloba a detecção de produtos oriundos das alterações físico- 
químicas, como a hidrólise, oxidação e polimerização. 

А rancificação é uma das principais alterações que sofrem os óleos e as gorduras 
e pode ocorrer por hidrólise ou por oxidação. A hidrólise ou lipólise caracteriza-se 
pela liberação de ácidos graxos e ocorre mesmo em baixa temperatura, durante o 
processamento e armazenamento. А causa pode ser de natureza química, autolítica 
e microbiana. А hidrólise torna o alimento ácido devido à liberação de AG, sendo 
que alguns AG têm odor e sabor muito desagradáveis, como, por exemplo, o ácido 
butírico (rancidez da manteiga), o ácido láurico e o ácido mirístico (gosto de sabão 
na manteiga e gordura de coco). Nesse caso, a acidez titulável, com a determinação 
do índice de acidez, faz parte do controle de qualidade desse tipo de alimento. 

Óleos e gorduras estão sujeitos à auto-oxidação, mas, na prática, sempre en- 
volve a presença de agentes catalíticos como luz, calor, água e oxigênio. É uma 
reação cuja velocidade aumenta com o tempo, pois durante a oxidação ocorre a 
formação de produtos catalisadores da própria reação. А oxidação ocorre em três 


etapas, que podem ser vistas no esquema a seguir. 
Iniciação RH — бе + Не 
Propagação г» R*+ 0, —> R00* 

К00• + RH —» ROOH + r 








Término _ R00*+ R° —» ROOR 
R00º + ROO° —» ROOR + 0, 
R°+ бе — ВА 


Produtos 
estáveis 


onde : RH - Ácido graxo insaturado; R°- Radical livre; 
ROOº - Radical peróxido е КООН - Hidroperóxido 


A polimerização é a degradação dos óleos e das gorduras que ocorre a tempe- 
raturas que variam entre 200 e 300 “С. É caracterizada por ser uma decomposição 
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térmica e oxidativa dos AG insaturados, com formação de polímeros com hi- 

droperóxidos, epóxidos, grupos carbonilas e pode levar à formação de acroleína 
Р grup P G 

guando o óleo 6 aguecido acima do seu ponto de fumaca. 


LN 
PAPO P У У У“ ~ Я 
- OH 
5 (5 Ф | (p 
dá AAA 
v | он | 








© é | 
| 
© M 
©- 2,4 decadienal ©- ácido otacnóico ©- 2,4 nonadienal 
- 3-nonenal ©- heptanal ©- 2-heptanona 
©- ácido heptanóico © 2-heptenal 











Os óleos comestíveis podem ser classificados segundo legislação específica em: 
óleos vegetais e gorduras vegetais; azeite de oliva; azeite de oliva virgem; óleo de 
bagaço de oliva refinado; óleos mistos ou compostos; óleos vegetais e gorduras ve- 
getais com especiarias; óleos e gorduras vegetais modificados; creme vegetal. A de- 
signação “azeite de dendê” pode ser utilizada somente para o óleo de palma bruto. 

Azeite de oliva: é o produto obtido somente dos frutos da oliveira (Olea euro- 


раеа L.), e que é classificado segundo o seu teor de acidez, em: 


IVA AU ОТЧ Máximo ов 97100 g em ácido oléico; 
AZEITE DE OLIVA VIRGEM Máximo 2,0 9/100 g em ácido oléico; 
AZEITE DE OLIVA Máximo 1,0 g/100 g em ácido oléico; 

AZEITE DE OLIVA REFINADO Máximo 0,3 g /100 g em ácido oleico. 





O óleo ou a gordura é desclassificado, tornando o produto proibido para o 


consumo quando as características sensoriais com resultado não característico ou 
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anormal; presença de elemento que caracterize fraude; misturas de outros óleos 
ou azeites não permitidos ou não identificados; presença de aditivos, aromas ou 
sabores em desacordo com a legislação específica em vigor; presença de resíduos 
e fragmentos de matérias estranhas; presença de contaminantes, resíduos de pro- 
dutos fitossanitários e outras substâncias nocivas à saúde humana acima do limite 
estabelecido por legislação específica vigente. 

Para comercialização, os produtos devem ser obtidos, processados, embala- 
dos, armazenados, transportados e conservados em condições que não produzam, 
desenvolvam e ou agreguem substâncias físicas, químicas ou biológicas que colo- 
quem em risco a saúde do consumidor, devendo ser obedecida à legislação vigente 
de boas práticas de fabricação. 

Quando se tratar de mistura de azeite de oliva com óleo(s) de outra(s) espé- 
cie(s) vegetal(is), o percentual (%) de azeite de oliva deve ser declarado na desig- 
nação do produto com o mesmo tamanho e destaque. 

Para os óleos vegetais deve constar, em destaque e em negrito, a recomendação 
“Manter em local seco e longe de fonte de calor” ou expressão equivalente sobre a 
conservação do produto. Para os produtos acondicionados em embalagens trans- 
parentes, acrescentar “ao abrigo da luz”. 

O certificado de classificação é emitido pelo Mapa ou pelas pessoas jurídicas, 
devidamente credenciadas pelo mesmo, de acordo com a legislação vigente. Esse é 
o documento hábil para comprovar a realização da classificação, correspondendo 
a um determinado lote de produto classificado. Só poderá ser emitido mediante 
a apresentação do laudo de análise físico-química, emitido por laboratório oficial 
ou credenciado. O laudo deverá conter as análises realizadas com os respectivos 
resultados, os motivos de (des) classificação e fraudes (quando houver). 


(227 CONEXÃO 


Saiba mais sobre fraudes em azeites 
= <http://www.agricultura.gov.br/noticias/mapa-identifica-45-marcas 
-de-azeite-fraudados >; 
= <http://www.bbc.com/portuguese/brasil-39325884>; 
= <http://lemnews.com.br/index.php?pag=noticia&id=9030>; 
= <http://jornalggn.com.br/blog/proteste-associacao-de-consumidores/teste-de-azeite-de 


-oliva-pior-resultado-entre-os-quatro-ja-realizados-pela-proteste >. 
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А principal fraude que ocorre em azeite é a classificação do mesmo а uma 
categoria superior. Assim, um produto de baixa qualidade é comercializado como 
um produto de qualidade superior. 

Os testes de identidade utilizados para óleos e gorduras são: índice de refração 
índice de saponificação e índice de iodo. Já os de qualidade são: o índice de acidez, 
índice de peróxido e características sensoriais. Os valores dessas determinações 


analíticas para cada tipo de óleo podem ser vistas nas tabelas 5.3 a 5.8. 


ÓLEODE | ÓLEODE | ÓLEODE | ÓLEODE | ÓLEODE 
ALGODÃO | CANOLA | GIRASSOL | MILHO SOJA 
Densida- | 2020 | 0918:0926) 091420920) | 0,918-0,923 | 0,9170925 | 091920925 
de relativa 95º€ 0,915-0,923 0,911-0,917 0,915-0,920 0914-0922 0,916-0,922 
Índice de refração 1,458-1,466 1,465-1,467 1,467-1,469 1,465-1,468 1,466-1,470 


MÉTODO 





ПА 189-198 189-199 188-194 187-197 190-209 
зароптсасао 
Índice de iodo 99-119 110-126 10-143 103-128 120-143 
Matéria insapo- 
nificável g/100g 03 20 ШЕ 28 1 
(máximo) 


Tabela 5.3 — Características de identidade de óleos vegetais comestíveis. 








ÁCIDO NOMENCLATURA ÓLEO DE | ÓLEODE | ÓLEODE | ÓLEODE | ÓLEO DE 
GRAXO ALGODÃO | CANOLA | GIRASSOL | MILHO SOJA 
Ca a |= < 0,1 ND < 0,4 < 03 < 0,1 
С140 Mirístico 0,4 - 2,0 < 0,2 = (015) < 0,1 < 0,5 

C 16:0 Palmítico 10-310] 256165 3,0 - 10,0 90-140 70-140 
C 16:1  Рајтпојејсо 05-20 < 06 SO < 0,5 < 0,5 

C 18:0 | Esteárico 10-40 0,8-3,0 10-100 0,5-4,0 1,4-5,5 
ШӘЛІ T OEE 130-440 53,0-70,0 14,0-35,0 240-420 19,0-30,0 
C 18:2 Linoleico 33,0 - 59,0 150-300 550-750 340-620 440-620 
C18:3 | Linolénico (Ol = ДІ 50-80 < 03 = DÃO) 40-11,0 
С900 | Araguídico <0,7 (ШІСІ? < S = 10) се 1110) 

С 20:1 Eicosenóico <05 0,1-4,3 < (05) < (05) = 110) 
C22:0 Вепһёпісо < 05 <06 <1,0 < 05 < 05 
(ООН Erúcico <05 <50 < 0,5 ND ND 

C 24:0 Lignocérico < 0,5 << (0,2 « (05) << (05) ND 

(C2 Tetracosenoico ND < 02 < (05 ND ND 





Tabela 5.4 — Composição dos ácidos graxos de óleos vegetais comestíveis, quantidade em 
4/100 а. 
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Aula prática 1: determinação do teor lipídico 


Todas as análises seguem as metodologias oficiais determinadas pelo Instituto 
Adolfo Lutz. 


Lipídeos 


Os lipídeos são compostos orgânicos altamente energéticos, contêm ácidos 
graxos essenciais ao organismo е atuam como transportadores das vitaminas li- 
possolúveis. Os lipídeos são substâncias insolúveis em água, solúveis em solventes 
orgânicos, tais como éter, clorofórmio e acetona, dentre outros. Eles são classifi- 
cados em: simples (óleos e gorduras), compostos (fosfolipídeos, ceras etc.) e deri- 
vados (ácidos graxos, esteróis). Os óleos e gorduras diferem entre si apenas na sua 
aparência física, sendo que à temperatura ambiente os óleos apresentam aspecto 
líquido e as gorduras, pastoso ou sólido. 

A determinação de lipídeos em alimentos é feita, na maioria dos casos, pela 
extração com solventes, por exemplo, éter. Quase sempre se torna mais simples 
fazer uma extração contínua em aparelho do tipo Soxhlet, seguida da remoção por 
evaporação ou destilação do solvente empregado. O resíduo obtido não é consti- 
tuído unicamente por lipídeos, mas por todos os compostos que, nas condições da 
determinação, possam ser extraídos pelo solvente. Esses conjuntos incluem os áci- 
dos graxos livres, ésteres de ácidos graxos, as lecitinas, as ceras, os carotenoides, a 
clorofila e outros pigmentos, além dos esteróis, fosfatidios, vitaminas А e D, óleos 
essenciais etc., mas em quantidades relativamente pequenas, que não chegam a 
representar uma diferença significativa na determinação. Nos produtos em que 
essas concentrações se tornam maiores, a determinação terá a denominação mais 
adequada de extrato etéreo. Uma extração completa se torna difícil em produtos 
contendo alta proporção de açúcares, de proteínas e umidade. 

Em certos casos, podem ser aplicados outros métodos na determinação dos 
lipídeos, tais como: a extração com solvente a frio (método de Bligh-Dyer ou 
Folch), hidrólise ácida (método de Gerber ou Stoldt- Weibull) ou alcalina (méto- 
do Rose-Gotllieb-Mojonnier). 


Lipídeos ou extrato etéreo – extração direta em Soxhlet 


Material: aparelho extrator de Soxhlet, bateria de aquecimento com refrigera- 
dor de bolas, balança analítica, estufa, cartucho de Soxhlet ou papel de filtro de 12 


CAPÍTULO 5 m 13b 


ст de diâmetro, balão де fundo chato de 250 а 300 mL com Боса esmerilhada, lá 
desengordurada, algodão, espátula e dessecador com sílica gel. 

Reagente: éter 

Procedimento: pese 2 a 5 g da amostra em cartucho de Soxhlet ou em papel 
de filtro e amarre com fio de lá previamente desengordurado. No caso de amostras 
líquidas, pipete o volume desejado, esgote em uma porção de algodão sobre um 
papel de filtro duplo e coloque para secar em uma estufa а 105 “С por uma hora. 
Transfira o cartucho ou o papel de filtro amarrado para o aparelho extrator tipo 
Soxhlet. Acople o extrator ao balão de fundo chato previamente tarado а 105 °С. 
Adicione éter em quantidade suficiente para um Soxhlet е meio. Adapte a um 
refrigerador de bolas. Mantenha, sob aquecimento em chapa elétrica, a extração 
continua por 8 (quatro a cinco gotas por segundo) ou 16 horas (duas a três gotas 
por segundo). Retire o cartucho ou o papel de filtro amarrado, destile o éter e 
transfira o balão com o resíduo extraído para uma estufa a 105 "С, mantendo 
por cerca de uma hora. Resfrie em dessecador até a temperatura ambiente. Pese e 
repita as operações de aquecimento por 30 minutos na estufa e resfriamento ate 
peso constante (no máximo 2h). 

Cálculo: 

100 x N / P = lipídeos ou extrato etéreo por cento m/m 

N = no de gramas de lipídeos 

P = no de gramas da amostra 


Nota: no caso de produtos contendo alta proporção de carboidratos, pese a 
amostra sob papel de filtro e lave com cinco porções de 20 mL de água. Coloque 
em estufa а 105 °C por uma hora para secagem e proceda a extração conforme 


acima descrito. 


REFERÊNCIAS BIBLIOGRÁFICAS 


INSTITUTO ADOLFO LUTZ. Normas Analíticas do Instituto Adolfo Lutz. v. 1: Métodos químicos е 
físicos para análise de alimentos, З. ed. São Paulo: ІМЕЗР, 1985. р. 42-43. 

ASSOCIATION OF OFFICIAL ANALYTICAL CHEMISTS. Official methods of analysis of the 
Association of Official Analytical Chemists (method 920.39,C). Arlington: А.О.А.С., 1995, chapter 
33. р. 10-12 


CAPÍTULO 5 u 136 


Aula prática 7: PIQ de óleos e gorduras 
Índice de acidez 


Tem base na neutralização dos ácidos graxos livres até o ponto de equivalência, 
por uma solução alcalina, utilizando fenolftaleína como indicador. A acidez, por de- 
finição, corresponde ao número de mililitros de solução normal alcalina necessárias 
para neutralizar os ácidos graxos livres presentes em 100 g de gordura ou óleo. 

Material: balança analítica; pipeta graduada de 5 mL; proveta graduada de 50 
mL; bureta de 25 mL; suporte para bureta; Erlenmeyer de 250 mL. 

Reagentes: solução 0,1 N de NaOH ou KOH; solução alcoólica de fenolfta- 
leína a 1%; mistura álcool:éter 1:2 v/v neutralizada. 

Procedimento: pesar 2 g de amostra no Erlenmeyer; adicionar 25 mL da mis- 
tura álcool:éter 1:2 v/v neutralizada; dissolver completamente a amostra, por rota- 
ção; adicionar, com o auxílio da pipeta, 5 mL de solução alcoólica de fenolftaleína 
a 1%; dosar os ácidos graxos livres por solução alcalina 0,1 N até leve coloração 
rósea persistente. 

Resultados e interpretação: anotar o volume gasto e calcular em mL de solu- 
ção molar % v/m ou em ácido oléico% m/m. 

Acidez em solução molar, %, v/m = МАНЕ 
v x fc x 100 x 0,282 

P 





Acidez em ácido oleico, %, m/m = 


v = no de mL de solução de hidróxido de sódio 0,1 M gasto na titulação 
fc = fator de correção da solução de hidróxido de sódio 


P = n° de g da amostra 
Índice de iodo (método de Wijs) 


Tem base na ação redutora do tiossulfato de sódio sobre o iodo adicionado 
em excesso e não absorvido pela amostra, reduzindo-a a iodeto. O ponto final da 
reação é indicado pelo amido que forma com o iodo um complexo de absorção 
de coloração azul. Esse método corresponde à quantidade de halogênio absorvido 
por 100 g de gordura ou óleo. Na prática, é expresso como o peso de iodo absor- 
vido por 100 g de gordura ou óleo. O índice de iodo mede o grau de insaturação 
de um lipídeo. O método de Wijs usa uma solução de monocloreto de iodo em 
excesso, comparada a capacidade de absorção da amostra. 
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Material: bureta де 50 mL; balança analítica; proveta de 10 mL; suporte para 
bureta; Erlenmeyer para índice de iodo de 250 mL ou 500 mL. 

Reagentes: solução de Wijs; solução de iodeto de potássio a 10%; solução 
de amido a 1%; solução de tiossulfato de sódio 0,1 N fatorada; tetracloreto de 
carbono; água destilada. 

Procedimento: pesar em balança analítica entre 0,12 e 0,24 g de amostra 
(resultado da divisão 10 pelo valor do mais alto índice de iodo esperado) em um 
Erlenmeyer; adicionar 5 mL de tetracloreto de carbono para dissolver a amostra; 
colocar exatamente 10 mL da solução de Wijs, misturando por movimentos circu- 
lares; tampar o frasco com tampa previamente umedecida com solução de iodeto 
de potássio a 10%; deixar em repouso ao abrigo da luz por 30 minutos; adicionar 
10 mL da solução de iodeto de potássio a 10% e 50 mL de água destilada; agitar; 
titular cuidadosamente com solução de tiossulfato de sódio 0,1N até о descora- 
mento da solução (amarelo palha); adicionar 2 mL de solução de amido solúvel 
a 1%; continuar a titulação, gota a gota até o desaparecimento da coloração azul; 
fazer paralelamente um ensaio em branco. 

Resultados e interpretação: anotar o valor de tiossulfato de sódio utilizado e 


calcular, a partir desse volume, o índice de iodo. 
Índice de iodo = (Ув X fe -Va x fe)x N x 12,69 


P 
N = Normalidade da solução de Na,S,O, 


fc = Fator de correção das soluções 





Vy = mL gasto na titulação do branco 
М, = mL gasto na titulação da amostra 
P = nº de g da amostra 


Índice de peróxido 


Em virtude de sua ação fortemente oxidante, os peróxidos orgânicos gerados 
no início da rancificação atuam sobre o iodeto de potássio, liberando o iodo que 
será titulado com tiossulfato de sódio, em presença de amido como indicador. 
Esse índice indica o grau de oxidação de um lipídeo, porém indica até que ponto 
a oxidação progrediu. 

Material: Erlenmeyer para determinação de índice de iodo de 250 mL; pipeta 
graduada de 5 mL; provetas de 25 mL е 50 mL; bureta de 25 mL. 
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Reagentes: mistura de ácido acético: clorofórmio 3:2 v/v; solução saturada 
de iodeto de potássio; solução de tiossulfato de sódio 0,01 N fatorada; solução de 
amido a 1%. 

Procedimento: pesar exatamente 5 g de amostra em Erlenmeyer de 250 mL; 
adicionar 30 mL da mistura ácido acético: clorofórmio 3:2 v/v; dissolver a gordura 
por rotação; adicionar 0,5 mL da solução saturada de iodeto de potássio; agitar 
e deixar em repouso por 1 minuto; adicionar 30 mL de água destilada, lavando 
cuidadosamente a rolha do Erlenmeyer; titular com solução de tiossulfato de só- 
dio até coloração amarela se torne menos intensa; adicionar 0,5 mL de solução de 
amido a 1% e continue a titulação agitando vigorosamente até o desaparecer da 
cor azul; realizar prova em branco nas mesmas condições da amostra. 

Resultados e interpretação: anotar o volume gasto na titulação e calcular o 


índice de peróxido. 
(A-B)x N x fe x 1000 


P 





Índice de peróxido em тед por 1000 g da amostra = 


A = nº de mL da solução de tiossulfato de sódio 0,1 (ou 0,01 N) gasto na 
titulação da amostra 

B = nº de mL da solução de tiossulfato de sódio 0,1 (ou 0,01 N) gasto na 
titulação do branco 

N = normalidade da solução de tiossulfato de sódio 

fc = fator de correção da solução de tiossulfato de sódio 


P = n“ de g de amostra 
Índice de refração 


Tem como objetivo a verificação de fraude, pois é uma análise de identificação 
de óleo e/ou gordura. 

Material: refratômetro de Abbé; lenço de papel; bastão de vidro. 

Procedimento: abrir o compartimento de amostra do refratômetro de Abbé e 
colocar de 1 a 2 gotas de amostra ao hemiprisma; fechar o compartimento a fazer 
a leitura; anotar a temperatura na qual foi realizada a leitura. 

Resultados e interpretação: calcular o índice de refração da amostra através 
da fórmula (TUPAC): 

R,=R,+K(T,-T) 


Sendo: R, = índice ajustado a 40 “С; R, = leitura do índice no aparelho; 
K = 3,85 x 1075 T, = temperatura de ajuste (40 °C); Т, = temperatura de leitura. 
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Índice де saponificação (segundo Koetstorfer) 


Corresponde ao número de miligramas de KOH necessário para saponificar 
totalmente os ácidos graxos resultantes da hidrólise de 1 g de gordura ou óleo. É 
inversamente proporcional ao peso molecular médio dos ácidos graxos dos glice- 
rídeos presentes. É importante para demonstrar a presença de óleos ou gorduras 
com elevado teor de ácidos graxos de baixo peso molecular, em mistura com ou- 
tros óleos e gorduras. 

Material: Erlenmeyer de 250 mL com gargalo esmerilhado; condensador de 
Liebig; bureta de 25 mL; chapa aguecedora ou banho-maria; balança com preci- 
são em gramas. 

Reagentes: solução alcoólica de KOH a 4%; solução de fenolftaleína a 1%; 
solução de HCI 0,5 N fatorada. 

Procedimento: pesar 2 g de amostra no Erlenmeyer de 250 mL com gargalo 
esmerilhado; adicionar 20 mL de solução alcoólica de KOH com o auxílio de 
uma bureta; adaptar o Erlenmeyer ao condensador de Liebig (de refluxo); aquecer 
até a ebulição branda durante 30 minutos; resfriar um pouco adicionar 2 gotas 
de solução alcoólica de fenolftaleína а 1%; titular com solução de НСІ 0,5N até 
o desaparecimento do coloração rósea; fazer paralelamente um ensaio em branco. 

Resultados e interpretação: a diferença entre o número de mililitros de НСІ 
gastos nas duas titulações é equivalente à quantidade de KOH gasto na saponi- 


ficação; anotar o volume gasto na titulação e calcular o índice de saponificação. 
28,05 хЕсх(В –а) 





Índice де saponificação = = 
A = volume gasto na titulacáo da amostra 

B = volume gasto na titulacáo do branco 

fc = fator de correção да solução de HCI 0,5 M 
P = nº de g de amostra 


Reação de Kreis 
Tem base na reação da loroglucina com os triglicerídeos oxidados, em meio ácido, 


dando uma coloração rósea ou vermelha, cuja intensidade aumenta com a deteriora- 
ção, devido provavelmente à presença de aldeído malônico ou de aldeído epidrínico. 
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Material: pipeta де 5 mL; provetas de 10 mL; proveta де 50 mL com го- 
lha esmerilhada. 

Reagentes: ácido clorídrico; solução de floroglucina a 0,1% em éter. 

Procedimento: transferir, com o auxílio da pipeta, 5 mL de substância fundida 
para uma proveta de 50 mL com rolha esmerilhada; adicionar 5 mL de ácido clorídri- 
co e agitar por 30 segundos; adicionar 5 mL de uma solução de floroglucina a 0,1% 
em éter; agitar novamente por 30 segundos e deixar em repouso por 10 minutos. 

Resultados e interpretação: na presença de substâncias rançosas, a camada 
inferior terá uma coloração rósea ou vermelha. 

Nota: se a intensidade da coloração for fraca, compare a camada inferior com 
uma quantidade análoga de solução de permanganato de potássio a 0,0012% (3,8 
mL де uma solução 0,01 N elevada а 100 mL). Se a intensidade for a mesma ou 
inferior, o resultado pode se levado em consideração, se os caracteres organolépti- 


cos do produto forem satisfatórios. 
Presença de clorofila natural em óleos 


Material: pipeta de 5 mL; 2 tubos de ensaio; banho maria. 

Reagentes: solução acética glacial de acetato de cobre a 0,1%. 

Procedimento: transferir, com o auxílio de uma pipeta, 5 mL da amostra 
para o tubo de ensaio; adicionar 3 gotas do reagente; transferir para outro tubo de 
ensaio 5 mL da amostra e adicionar ácido acético glacial; mergulhar os 2 tubos em 
banho-maria durante 15 minutos. 

Resultados e interpretação: na presença de clorofila natural, a coloração ver- 


de do óleo, contendo o reagente, estará mais intensa. 
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